»Elelmiszeranalitikai vizsgalatok”

Molekularis bioldgiai modszerek alkalmazasa a
termékhamisitasok kisziirése érdekében

Dr. Dallmann Klara és Szantd Réka
BIOMI Kft.

A fogyasztdk alapveté joga, hogy tudja a megvasarolt termék mibél készilt,
illetve milyen tulajdonsagokkal rendelkezik. Jogos elvarasuk, hogy a
vasarolt élelmiszer az egészségét ne veszélyeztesse, jogos érdekeit ne sértse.
Ennek egyik modja a megfeleléen pontos és korrekt tajékoztatas.

A 19/2004. (11.26.) FVM-ESzCsM-GKM rendelet 3. 8 (1) bekezdése
értelmeben a jeldlési modszer nem vezetheti félre a fogyasztot, az élelmiszer
tulajdonsagait — igy az élelmiszer fajtajat, azonossagat, jellemzéit,
Osszetételét, mennyiségét, eltarthatésdgat, szdrmazadsat vagy eredetét és
elallitasi vagy termelési modjat — illetéen.

Az élelmiszerbiztonsagi szempontokon tulmenéen a fogyasztoknak alapveté
joga, hogy a pénzukért azt az arut kapjak, melyet kifizettek. Amennyiben
nem az az 6sszetételti termék szerepel a csomagolasban, melyet a vasarlo a
feltiintetett adatok alapjan elvar, ekkor beszélhetiink élelmiszerhamisitasrol.
Tehét olyan alapanyagokat hasznalnak fel, melyek tulajdonsagaikat tekintve
nagyban hasonlitanak a helyettesitett alapanyagokhoz és sem
megjelenésiikben, sem iziikben attdl nem térnek el jelentdsen, igy a kevéshé
tapasztalt vasarlé nem is tudja, hogy becsaptak.

Sajnalatos mddon az élelmiszerhamisitasok sok esetben nem, vagy csak a
véletlennek kdszonhetéen deriilnek ki. Azonban bizakodasra ad okot az a
tény, hogy felelésen kereskedé cégek, akik a tisztességes piaci magatartast
hosszu tavu stratégidnak és Kkifizet6dé uzletpolitikanak tekintik, egyre
gyakrabban ellendriztetik, illetve kérik kilsé, fuggetlen laboratériumok
vizsgéalatat és szakertoinek véleményét az altaluk forgalmazott termékekrél.

A hatékony ellen6rzés elvégzéséhez gyors és specifikus laboratériumi
modszerekre van sziikség. Olyan feldolgozott termékeknél, ahol az
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Osszetevok vizudlis megkilonboztetésére nincs lehetéség, valamint a
fehérjék is karosodhattak a feldolgozas soran, a sejtek DNS-ének
vizsgalatara alapozott kimutatasi mddszer hasznalhaté és megbizhat6
modszernek bizonyult.

A modern biotechnolbgiai adatbazisoknak a terjedése és a rendkivil
érzékeny PCR technika lehet6vé teszi, hogy kilonbdzé névény és allatfajok
jelenlétét — a sejtekben 1évé Orokitéanyag specifikus korilmények kozotti
felsokszorozésaval - még erésen feldolgozott termékekben is nagy
megbizhatésaggal kimutassa. Kiilondsen indokolt és eredményes lehet ennek
a modszernek az alkalmazédsa olyan esetekben ahol a gyartds soran
hokezelést alkalmaznak.

Fajspecifikus primerek és prébéak alkalmazésaval lehetévé valik a termékek
faji dsszetételének megéllapitdsa, egyuttal meggy6zédhetiink arrdl, hogy a
vizsgalt termék valoban nem tartalmaz-e olyan komponenst ,amely nem
szerepel a cimkén feltlintetett dsszetevok kdzott.

A modszer érzékenységére altaldban jellemzé, hogy alkalmas a mintdban
10-50 képiaban jelenlévé DNS kimutatésara.

A hamisitasok kisziirése a piacrol egyre nehezebb feladat, mert a hamisitok
is fejlédnek és egyre kifinomultabb technikdkat alkalmaznak. Ezért van
jelentésége az olyan biotechnoldgiai modszerek alkalmazéasanak, mellyel
ezek a praktikdk egyértelmiien kimutathaték.
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Zsirsav alapu analitikai modszer hustermékek
kdzponti idegrendszeri szovettartalmanak
kimutatasara

Eke Zsuzsanna' és Molnar Lasz|6?

! WESSLING Hungary Kft.
2ELTE TTK Elvalasztastechnikai Kutat6-Oktaté Laboratérium

A Creutzfeldt-Jakob betegség egy Uj varidnsanak 1996-os leirdsat kdvetoen,
a megjelend tudomanyos bizonyitékok nyoman egyre erésddtek a fert6z6
szivacsos agyvelébantalmak &llatrol emberre torténé atterjedésével
kapcsolatos aggodalmak. Ezekre valaszként sziletett az Eurdpai Parlament
és a Tanadcs 999/2001/EK rendelete az “egyes fert6z6 szivacsos
agyvelébantalmak megel6zésére, az elleniik valé védekezésre és a
felszamolasukra vonatkoz6 szabalyok megallapitasardél”. E rendelet alapjan
tilos forgalomba hozni bizonyos, kilonleges fert6zési veszélyt jelentd
anyagokat, tobbek kozt a 12 hoénaposnal idésebb szarvasmarhafélék
koponyajat az alsé allkapocs kivételével, beleértve az agyat és a szemeket,
valamint a gerincvelét, a 24 hoénaposnal idésebb szarvasmarhak
gerincoszlopat, és a 12 hénaposnal idésebb juh- és kecskefélék koponyéjat.

A rendelet végrehajtasanak ellendrzéséhez sziikség van tehat olyan
analitikai modszerekre, melyek lehetévé teszik a kozponti idegrendszeri
szOvetek kimutatdsat hustermékekben. Weinisch és munkatarsai mar ket
évvel a rendelet megjelenése elstt tudomanyos kézleményben szamoltak be
arrol, hogy ezen feladat megoldasara az immunkémiai mddszerek
alkalmasabbak, mint a szdvettaniak. Az altaluk javasolt eljaras esetén a
markervegyulet a neuron-specifikus enolaz (NSE). Napjainkban az NSE
Western blot eljards mellet a savanyu fibrillaris glia fehérjét (GFAP)
kimutat6 ELISA mddszerek terjedtek el. E moddszerekhez a szlikséges
anyagok, eszk9zok kereskedelmi forgalomban megtalalhatok,
alkalmazhat6sagukat nemzetk6zi korvizsgalatokban vizsgaltak. A fehérjék
immunkémiai kimutatasan alapulé mddszerek egyik hatranya azonban, hogy
hékezelt termékek esetén jelentésen romlik teljesitéképességik. Ugyancsak
hidnyossaguk, hogy bar alkalmasak huastermékek kodzponti idegrendszeri
szOvettartalmanak Kkimutatasara, a kapott eredmények nem utalnak a
bekevert idegrendszeri szovet eredetére, sem faj, sem az allat kora
tekintetében.
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Az emlitett problémak kikiiszébolése valhat lehetévé, ha a vélasztott
markervegylletek nem fehérjék, hanem zsirsavak. Ennek igazoladséara a
Lipcsei Egyetem Allatorvostudomanyi Karan miikddd Elelmiszerhigiéniai
Intézet a tavalyi év soran szervezett korvizsgalatot. A korvizsgalatban
résztvevé laboratériumok a Kkalibracio feléllitdsahoz ismert kozponti
idegrendszeri szovettartamd mintdkat, a modszer ellenérzéséhez pedig
kddolt, ismeretlen mintdkat kaptak, melyek mindegyikét a megadott
modszerrel kellett vizsgalni.

A korvizsgalatra bocsatott modszer alkalmazasa soran a mintakbol extrahalt,
majd tisztitott és szarmazékképzéssel madositott zsirsavak
gazkromatogréafias-tomegspektrometrias méréssel analizalhaték. Az ismert
mennyiségli kdzponti idegrendszeri szovetet tartalmazé mintdkkal végzett
kalibraciot kovetéen a mintdk kozponti idegrendszeri szOvettartalmat a
szililezett 2-hidroxi-tetrakozansav metil észterének csucsteriilete alapjan
kell meghatarozni. A fajra és korra az w9-tetrakozén savhoz, az
o7-tetrakozén savhoz, az w9-hidroxi-tetrakozén savhoz, az w7-hidroxi-
-tetrakozén savhoz, és a 2-hidroxi-pentakozansavhoz rendelheté
csUcsterliletek ardnyai alapjan  kovetkeztethetink. A koérvizsgélat
eredményei ez idaig nem ismeretesek.

= WESSLING Fert6z6 szivacsos agyvelébantalmak

BSE, surlokor... vCJD

Zsirsav alapu analitikai modszer hastermékek kdzponti idegrendszeri szovettartalmanak kimutatasara
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== WESSLING 999/2001/EK

“egyes fert6z6 szivacsos agyvelébantalmak megel6zésére, az ellenik valo
védekezésre és a felszamolasukra vonatkoz6 szabalyok megallapitasarol”

999/2001/EK

Orszagok/régidk BSE statuszanak meghatarozasa

TSE megel6zés
ellendrzé rendszer, tenyésztési programok, takarmanyozasi tilaimak,
kiulénleges fert6zési veszélyt jelentd anyagok, kér6dz6kbdl szarmazo
allati eredetl termékek eléallitasa és kereskedelme

Intézkedések fertézés gyanuja illetve annak igazol6édasa esetén

Referencia laboratériumok, mintavételezés, vizsgalatok (TSE
megallapitasara)

Zsirsav alapu analitikai modszer hastermékek kdzponti idegrendszeri szovettartalmanak kimutatasara

= WESSLING Kildnleges fertézési veszélyt jelenté anyagok

a)

b)

Zsirsav alapu analitikai modszer hastermékek kdzponti idegrendszeri szovettartalmanak kimutatasara

Kilonleges fert6zési veszélyt jelentd anyagok
= Specified risk materials (SRM)

a szarvasmarhafélék tekintetében:

i. a 12 hénaposnal id6sebb allatok koponyaja az alsé allkapocs
kivételével, beleértve az agyat és a szemeket, valamint a gerincvel6;

ii. a 24 hénaposnal idésebb allatok gerincoszlopa a farokcsigolyak, a
nyaki, mellkasi és agyéki csigolyak tovis- és harantnyulvanyai, valamint a
kdzépsé keresztcsonti taréj és a keresztcsont szarnyai kivételével, de
beleértve a gerincalapi idegdicokat és a gerincvel6t;

valamint
ii. barmilyen kor( allatok mandulaja, belei a patkébéltdl (duodenum)
a végbélig (rectum) és a bélfodra.

a juh- és kecskefélék tekintetében:

i. a 12 honaposnal idésebb illetve olyan allatok koponyaja, beleértve
az agyat és a szemet, manduldja és gerincveleje, amelyek allandé
metszéfoga attorte a foginyt; valamint

ii. barmilyen koru éllat Iépe és csip6bele.
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Kilonleges fertézési veszélyt jelentd

== WESSLING anyagok az élelmiszerekben

Zsirsav alapu analitikai médszer hustermékek kozponti idegrendszeri szovettartalmanak kimutatasara

== WESSLING Kimutatasi lehetéségek

Sz tan
NSE Western blot
GFAP ELISA
Zsirsav alapu

\

Kereskedelmi

forgalomban megtalalhaté Hokezelt termékek esetén
o jobb teljesit6képesség
Kor\{|z§galatokkal varhaté
alatamasztott

Faj- és kormeghatarozast
tesz lehet6vé

Zsirsav alapu analitikai modszer hastermékek kdzponti idegrendszeri szovettartalmanak kimutatasara
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= WESSLING Zsirsav alapu analitikai médszer

1. Zsirok extrakcidja

2. Tisztitas/frakcionalas

3. A komplex lipidek atészteresitése

4. Szililezés

5. GC-MS 2,2-deuteralt dokozansav (ISTD)

w9-tetrakozénsav
o7-tetrakozénsav

o9-hidroxi-tetrakozénsav

'

WI Iill]" ]E At
l

w7-hidroxi-tetrakozénsav

2-hidroxi-tetrakozansav (+/-)

N oo g M w D PE

2-hidroxi-pentakozansav

Zsirsav alapu analitikai modszer hastermékek kdzponti idegrendszeri szovettartalmanak kimutatasara

= WESSLING Fajmeghatarozas

Mérés

C24:1-OHw9/w7 >3,0 és
C24:1-OH®w9/C25:0-OH<30

Kérédzd

C24:1-OHw9/w7 >2,5 vagy (C24:109/w7)/
C24:1-OHw9/C25:0-OH>37 (C24:1-OHw9w7)
>2 <2
Marha Juh

Zsirsav alapu analitikai modszer hastermékek kdzponti idegrendszeri szovettartalmanak kimutatasara
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= WESSLING Kormeghatarozas

= Marha:

A C24:1-OH®w9/C24:1-OHw7 arany kézel lineérisan flugg a kortdl

= Juh:

A C24:109/C24:107 és a C24:1-OH®w9/C24:1-OHw7 ardnyok
alapjan12 honaposnal fiatalabb, illetve id6sebb korosztalyba
sorolhat6

Zsirsav alapu analitikai médszer hustermékek kozponti idegrendszeri szovettartalmanak kimutatasara

== WESSLING

Kdszénotm a figyelmet!

Zsirsav alapu analitikai modszer hastermékek kdzponti idegrendszeri szovettartalmanak kimutatasara
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Novényi és allati eredetii idegen zsirok kimutatéasa
tejzsir mellett

Madarassyné Mersich Eszter, Nagy Zita, Iglévariné
Molnar Maria és Schreiberné Molnar Erzsébet

Nemzeti Fogyasztovédelmi Hatosag, Elelmiszer és Vegyipari Laboratorium

A fogyasztdvédelem egyik alapvet6 célja, a fogyasztok érdekeinek védelme,
megkéarositasuk megakadalyozasa. Laboratériumunk feladatai kzé tartozik
tobbek kdzott, megbizhat6é analitikai mddszerek keresése és alkalmazasa az
ilyen szandékok felderitésére.

gy keriillt sor a 213/2001/EK rendelet XXV. mellékletében kozolt
referencia-modszer bevezetésére, mely a tejbél ill. tejtermékekbdl kinyert
zsirfrakcié  triglicerid  Osszetételének gazkromatografids vizsgalatara
alapozza a tejzsir mellett esetleg jelenlevé idegen eredetii névényi és allat
zsir kimutatasat.

Elsédleges célunk volt annak a rendeletben foglalt néhany, a vizsgalati
modszerrel szemben tadmasztott kritériumnak a teljesitése, melyek
alapvetéen befolyasoljak a mingsités helytalldsagat.

Sajat  kisérleteinknél az egyes tejtermék csoportokhoz igazodé
mintaelokészitési  eljardst kovetéen a kivont zsirfrakciot ~magas
homérsékleten végzett kapillar gazkromatogréfias technikaval vizsgaltuk
split ill. on column injektalassal. A vizsgalati mintdk analizise soran a
koleszterin, és az egyes triglicerid-csoportok elvalasztasara keriilt sor C24-
C54-ig. A kapott kromatogramok szakszerti kiértékeléséhez a mintaval
azonos korulmények kozott futtatott CRM 519 jeli referencia vajzsir
Osszetételi adatait vettik figyelembe. A hivatkozott rendeletben k6z6lt 6t
Hriglicerid-képlet” - melyeket nagyszamua tejzsir minta vizsgalataval,
tapasztalati aton nyertek - egyittes alkalmazasa, lehetéséget adott az idegen
zsir jelenlétének megerositésére vagy elvetésére.

A sajat korulményeinkhez adaptalt modszert sikeresen alkalmaztuk a tejen
kivil néhany mas tejtermék vizsgalatara is. Az eljarast megbizhaténak,
megfelelé érzékenységiinek, viszonylag egyszertien Kkivitelezhetének, igy
hatésagi ellenérzésre is alkalmasnak talaltuk.
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NFHj G4

Fogyasztévédelmi Hatésag

A\

Termeldi nyerstej,

A\

YV VV VY

pl. gomolya,

Y V¥V

YOI ¥

Tej és tejtermekek

Hokezelt fogyasztoi tejféleségek,
tejkészitmények és tejalapu italok,
Savanyu tejtermékek, pl. joghurt, kefir,
Tejszinek és tejszinkészitmények,

Vaj és vajkészitmények,

Oltés alvasztasu érlelt sajtok, pl. trappista,
Savas és vegyes alvasztasu sajtok,

Sajtkészitmények, pl. krémsait,
Tartds tejtermékek, pl. sdritett tej, tejpor.

eti
Fogyasztévédeimi Hatosag

szabalyairdl

Eurdpai Unios rendeletek

» 1898/87/EGK rendelet a tej és a tejtermékek forgalmazésa
soran hasznalt megnevezések védelmérdl

» 2597/97/EK rendelet a tej- és tejtermékpiac kozos
szervezésének a fogyasztdi tejre vonatkozé kiegészits

» 213/2001/EK rendelet a tej és tejtermékek elemzése és
mindgségértékelése tekintetében az 1255/1999/EK rendelet
alkalmazasa részletes szabalyainak megallapitasardl,
valamint a 2771/1999/EK és a 2799/1999/EK rendelet
modositasarol

» 2991/94/EK rendelet a kenhetd zsirokra vonatkozo
elgirasok megdllapitasarol

» 445/2007/EK rendelet a kenhetd zsirokra vonatkoz6 egyes
részletes szabalyok megallapitasarol (kodifikalt valtozat)
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Fugvasztov:delm Hatéséu m P & J

a kK

» 2003. évi LXXXII. térvény az élelmiszerekrdl

> 19/2004. (11. 26.) FVM-ESZCSM-GKM
egyuttes rendelet az élelmiszerek jel6lésérdl

Nemzeti jogszabalyok

Magyar Elelmiszerkényv

> ME 1-3/51-1 szam eldiras az egyes

tejtermékekrdl
> ME 2-51 szamd iranyelv a tejrél és a
tejtermékekrdl

> ME 1-3-2001/114 szam0 eldiras a részben vagy
teljesen dehidratalt, emberi fogyasztasra szant,

Nemzeti & =
Fogyasztovedelmi Hatsssn P &

tartos tejtermekekrol
‘ o

1898/87/EGK rendelet definicidja szerint:

Tej

»AzZ egy vagy tobb fejésbél nyert
normélis tégyvaladékot jelenti, +Zsirtartalom bedllias
az ahhoz torténé hozzaadas *Fizikai kezelés
vagy abbdl térténé kivonas
nélkul.”
|

Tejtermekek e
»A Kizarélag tejbdl szarmazo termékek,elismerve azt, hogy
az elééllitAsukhoz sziikséges anyagok adagolhatdk
hozz4juk, feltéve hogy ezeknek az anyagoknak a
haszndlata nem a tej barmely alkotoelemének teljes
vagy részleges helyettesitését szolgalja.”

62

XVL. Elelmiszer Minéségellenérzési Tudomanyos Konferencia



,Elelmiszeranalitikai vizsgalatok”

NFHEY IS ¥

213/2001/EK rendelet

a tej és tejtermékek elemzése és mindségértékelése tekintetében
az 1255/99/EK rendelet alkalmazasa részletes szabalyainak
megallapitasardl, valamint a 2771/1999/EK és a 2799/1999/EK
rendelet modositasardl

XXV. MELLEKLET:

REFERENCIAMODSZER A TEJZSIRBAN LEVO IDEGEN
ZSIROK KIMUTATASARA A TRIGLICERIDEK
GAZKROMATOGRAFIAS ELEMZESEVEL

Trigliceridek

A glicerin zsirsavakkal képzett
triacil-észterei.

A triglicerid analizis elényei

H 0

H-C-0-C-R, » nagy megbizhat6sag az elére meghatérozott
| 9 triglicerid képletek alkalmazasaval,
H-C-0-C-R,
0 . s Ve - - ’ - Ve 7 7
el O & »mind novényi, mind allati zsirokra érzékenyen
) = reagal,
: Trighveeride

»viszonylag egyszer(i mintael6készités.
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a kK

Méreési adatok kiértékelése
Triglicerid képletek:

Fugyasztovedem Hatéséu m P &

=

Szo6jabab-, napraforgo-, oliva-, repce-, lenmag-, buzacsira-,
kukoricacsira-, gyapotmag- és halolaj,

Kokuszdio- és palmamagzsir,

Palmaolaj és marhafaggyu,

Sertészsir,

Teljes idegenzsir-tartalom kimutatasara.

abrwpn

-2,7575 x C26 + 6,4077 x C28 + 5,5437 x C30 -
-15,3247 x C32 + 6,2600 x C34 + 8,0108 x C40 -

- 5,0336 x C42 + 0,6356 x C44 + 6,0171 x C46 = S5

Ax

Hatarértek-tartomanyok

anvasztovedelln Hatéséu m P & J i

Széjabab-, napraforgo-, oliva-, repce-, lenmag-,
buzacsira-, kukoricacsira-, gyapotmag- €s halolaj:

98,05 - 101,95
Kokuszdio- és palmamagzsir: 99,42 — 100,58
Palmaolaj és marhafaggyu: 95,90 - 104,10
Sertészsir: 97,96 — 102,04
Teljes képlet: 95,68 — 104,32
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NFH N

Fogyasztévédelmi Hatssae

Kritikus eltérés

CrD95(‘y_mo‘) :%\/RZ —I’Z”T‘l

y . akapott eredmények szamtani k6zepe
M, : ahatarértek
n

. az elemzések szama

Mindsités

Szo6jabab-, napraforgo-, oliva-, repce-, lenmag-,
buzacsira-, kukoricacsira-, gyapotmag- €s halolaj:

97,43 — 102,57
Kdkuszdio- és palmamagzsir: 99,14 — 100,86
Palmaolaj és marhafaggyu: 94,91 - 105,09
Sertészsir: 97,65 — 102,35
Teljes képlet: 94,58 — 105,42

XVL. Elelmiszer Minéségellenérzési Tudomanyos Konferencia

65



,Elelmiszeranalitikai vizsgalatok”

NFH B t ¢ ‘ e

Gézkromatogréfiés vizsgalat .

» Toltetes oszlop» Kapillaris oszlop
» Vivégaz: nitrogén—> hidrogén

» Hoémérsékletprogram kidolgozasa
» Adatfeldolgozas

Alkalmazott kortilmények:

Oszlop: magas hédmérsékletl analizisre alkalmas, 15 m hosszd,
DB-5HT kapillarkolonna

Hémérséklet program: 190°C-rdl, 6°C/perc sebességgel 350°C-ra,
majd 2 perc izoterm szakasz

Injektor: split (1:10), 370°C, automata mintaadagol6
Detektor: FID, 370°C
Vivégaz: hidrogén, 2.0 ml/perc konstans aramlasi sebesség

NEHEY EI S

Gazkromatografias vizsgalat Il.

cza

#

= koleszterin

75 10 125 18 175 il rdi pail wh
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il AL

Az alkalmazott kérilmények megfeleléségének igazolasa

Triglicerid tartalom relativsz6rasa
o RS D% RSD %
Triglicerid o .
sajat mérés | rendeleti
C24 1,79 10
C26 1,03 2,69
C28 0,37 3,03
C30 0,38 1,76
C32 0,32 1,03
C34 0,11 0,79
C36 0,14 0,25
C38 0,15 0,42
C40 0,11 0,20
C42 0,07 0,26
C44 0,06 0,34
C46 0,10 0,37
C48 0,06 0,53
C50 0,06 0,38
C52 0,37 0,54
C54 0,11 0,60

ati
Fogyasztovedelm Hatésag q P &

» szlirés 50°C-on

Mintael6készités

» Rose-Gottlieb eljaras

> olddszeres hiitécentrifugéalas

|

Vizsgalati mintak

> Tej

> Tejfol
» Vaj

» Sajt

» Frissfol
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NEHEY \EI S W

A vizsgalat menete

Minta-
elékészités
l Referencia anyagminta
analizise
Gazkromatografia| ———* Detektor valasztényez6
szamitasa

! |

Ismeretlen minta analizise
S-értékek szamitasa

NEHEY TS -

Eredmények

Ertékelés —

Minta 1. képlet 2. képlet 3. képlet 4. képlet 5. képlet
Tejl 99,12 99,50 92,06 97,80 90,87
Tej2 98,11 100,58 94,06 104,09 94,15
Tej/3 95,93 98,74 98,41 102,39 98,26
Tejl4 98,44 98,73 97,87 100,99 97,96
Tej/5 101,58 98,52 98,42 97,20 98,12
Tej/6 99,54 99,20 90,99 97,20 90,69
Tejfol/1 101,01 98,32 98,19 97,37 99,19
Tejfol/2 10151 97,55 102,14 98,13 103,40
Vaj/l 99,59 98,19 98,37 100,08 99,26
Vaj2 100,81 97,25 102,01 99,63 102,59
Vaj/3 100,17 98,27 100,45 100,55 100,64
Sajt/l 101,04 97,99 100,71 99,70 101,10
Sajti2 98,87 98,51 98,09 10161 97,54
Sajt/3 99,73 98,31 97,84 100,94 100,38
Sajti4 98,87 97,94 101,19 99,79 101,15
Sajt/'5 97,14 97,99 99,15 100,17 99,00
Sajt'6 97,78 97,94 96,53 99,08 94,90
Sajtl'7 98,60 98,31 99,38 100,37 99,05
Frissfol/1 103,38 101,30 55,13 110,19 55,36
Frissfol/2 108,55 109,02 39,13 118,98 39,27
Frissfol/3 104,23 101,64 60,13 11047 58,68
Frissfol/4 104,72 102,90 44,90 113,30 44,16
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NFH R

%‘-n

Nemzeti
Fogyasztévédelmi Hatbsag

Az on column injektalas kiprobalasa

Alkalmazott krilmények:

Oszlop: magas hémérsékleti analizisre alkalmas, 15 m hosszu, DB-5HT kapillarkolonna

Hémérséklet Program 80°C-on 0.5 perc izoterm szakasz utan felfiités 50°C/perc sebességgel 190°C-ra,
maj perc sebességgel 350 °C-ra, a véghémérsékleten 5 perc izoterm szakasz

Injektor: cool on column, oven track, automata mintaadagolé
Detektor: FID, 370°C
Vivégaz: hidrogén, 2.0 ml/perc konstans aramlasi sebesség

Kapcsolatfelvétel a mddszer kidolgozoival

A kOkuszdio- és palmamagzsir kimutatasara alkalmazott képlet
(2.) helyesen:

3,7453 x C32 + 1,1134 x C36+ 1,3648 x C38 + 2,1544 x C42+
+0,4273 x C44 + 0,5809 x C46 + 1,2926 x C48 + 1,0306 x C50 +

+0,9953 x C52 + 1,2396 x C54 = S2

NFH G4

Y OIW ¥

Nemzeti
Fogyasztévédelmi Hatbsag

Ismételhetdség
hazi tej tejfol ismételhet6ségi
hatéarérték
atlagérték + ismételhetéség
S1 99,00 + 0,09 99,19+ 0,16 +0,34
S2 100,01 £ 0,06 | 100,02 + 0,01 + 0,06
S3 99,10 £ 0,22 98,02 + 0,16 +0,60
S4 100,33 +0,09 | 100,46 +£0,17 +0,29
S5 99,42 + 0,28 98,75+ 0,19 +0,75
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2 2
NFHERY N 2 L

Kimutathatosagi hatar

Nemzeti
Fogyasztévédelmi Hatésag

S1 S2 S3 S4 S5

(napraforgd) (kékuszzsir) (marhafaggyt) (sertészsir) (teljes)

Egyedi | Telies
képlet | képlet

97,43-102,57 | 99,14-100,86 94,91-105,09 97,65-102,35 94,58-105,42

Napra- 2,5%- 100,62 95,36 101,87 94,88
, 2,3 4,8

forgo-
olaj 5% | 94,12 101,08 93,00 102,25 92,51
Kokusz- 25% | 98,78 100,41 96,55 100,86 96,04 25 | 43
Z= 5% 98,39 100,88 94,55 101,01 93,71
Marha- | 25% | 97,65 100,27 95,53 101,67 95,19 s | 54
fagayd | 5o, | 96,65 | 10052 93,39 102,39 92,97 ’

Sertés- | 25% | 97,55 100,18 95,35 95,06 . .
zsir 5% | 95,89 100,34 93,08 104,54 92,79 ' '
NF H 4 a

HEY CI W WA

Nemzeti

Osszegzés
A referencia-moédszer

» megbizhato,

» érzékeny,

» viszonylag egyszerd,

» hatosagi vizsgalatra alkalmas.
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Az érzékszervi minéség fogyasztoi megitélésének
meérése standard mutatészammal

Dr. Kékai Zoltan

Budapesti Corvinus Egyetem, Erzékszervi Laboratorium

A mindség kérdése ndvekvé jelentéségli a gazdasagi élet minden teriletén,
igy az agrar és az élelmiszer szektorban is. Az egyes termények és termékek
mindségét meghatarozé kulonb6z6 paraméterek vizsgalatdhoz szamos igen
preciz és magas technikai szinvonalat képvisel6 eljaras all rendelkezésre. A
miiszeres és érzékszervi vizsgalati mddszerek eltéré jellegi, am egymast
hatékonyan kiegészité informécidval szolgdlnak a dontéshozd szakemberek
szaméara. Az élelmiszerek Kkorszerti mindségvizsgalatanak bizonyos
esetekben igen fontos részét képezik az érzékszervi vizsgalatok is (Molnar,
1991; Sidel, Stone, 1993; Meilgaard et al., 1999).

Erzékszervi vizsgalatok

Az érzékszervi vizsgalatok eredményeinek megbizhatésagat — hasonléan a
miszeres mérésekhez - az alkalmazott maodszerek és eszkdzok
megfelelésége hatdrozza meg. Az érzékszervi vizsgélatokkal kapcsolatosan
gyakran emlitett szubjektivitas oka, hogy itt az ’eszkdzok’ az érzékszervi
birdlok érzékszervei, az ember fizioldgiai és pszicholdgiai adottsagaival,
hataraival. Egy adott termék érzékszervi minéségének megitélése tehat
szubjektiv érzeten és annak szubjektiv kifejezésén alapul. A szubjektivitas
csokkentésére és az eredmények reprodukalhatésaganak novelésére szamos
érzékszervi biralati modszer nemzetkézi (ISO) és hazai (MS2Z)
szabvanyositdsara  kertlt sor, de a ndvekvé piaci verseny
kovetkezményeként az érzékszervi vizsgalatok eszkoztara ezeken tal is
kiszélesedett (MacFie, 1996; Munoz, 2002).

Fogyasztoi tesztek

Az érzékszervi vizsgalatok fejlédésének torténete soran megfigyelhetd, hogy
a kezdeti szakaszban igen nagy jelentéségiiek voltak a szakértéi érzékszervi
vizsgalatok. Ezekre a mddszerekre ma is szilkség van, azonban emellett
egyre nagyobb szerepet nyernek a fogyasztdi érzékszervi vizsgalatok is
(Feria-Morales, 2002).
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Az érzékszervi vizsgalatokat alapvetéen harom tipust birdlé bevonésaval
végezhetjuk:

A fogyasztd nem képzett birald, aki jellemzéen a kedveltségi (preferencia)
vizsgalatokban vehet részt. A fogyasztdi tesztek eredményét alapvetéen
befolyasolja a megkérdezettek Osszetétele, reprezentativitasa. Chambres és
munkatéarsai (1999) vizsgaltak a fogyasztoi tesztek eredményeit azon
csoportok kozt, akik rendszeresen, illetve akik csak alkalmanként vesznek
részt ilyen jellegii tesztekben. Az eredmények azt mutattdk, hogy a
vizsgalatokban rendszeresen résztvevék Aaltal szolgaltatott adatok
megbizhat6saga csokken.

A képzett érzékszervi biralé ismert érzékszervi érzékenységgel rendelkezd,
az élelmiszerek érzékszervi biralatdban jartas, gyakorlott, az adott feladatra
lehetéleg specifikus vizsgalattal kivalasztott személy. A képzett érzékszervi
biralok képességeinek felmérésére és mingsitésére alkalmas maddszereket az
MSZ ISO 8586-1: 2001 szabvany tartalmazza.

A szakérté biradlé (MSZ 1SO 8586-2: 2001) egy termék vagy termékcsoport
érzékszervi biralatara specializalédott biralo, aki az adott termék gyartasi és
piaci szempontjait bizonyos mértékig ismeri, tovabba a termékspecifikus
tesztek elvégzéséhez sziikséges ismeretekkel is rendelkezik.

Fogyasztoi tesztekben alkalmazhato mddszerek

A fogyasztéi érzékszervi vizsgalatok sordn szamos modszer kozil
vélaszthatunk a kutatds céljatél fliggéen. A leggyakrabban alkalmazott
eljarasok: a paros preferencia, a rangsorolas vagy a szabad leird vizsgéalat
(Free Choice Profiling). Jelen kutatadsban az egyszerii rangsorolas mddszerét
alkalmaztuk almafajtak kedveltségének vizsgalatara.

Egyszeri rangsorolas (1SO 8587:1988)

A rangsoroldsos moédszerek kozil a legismertebb és legkénnyebben
alkalmazhat6 eljards. Az eljards lényege, hogy a birdlok a mintak kozotti
sorrendet (rangsort) a mintakhoz rendelt rangszamokkal allitjak fel. A vizsgalt
tulajdonsag szempontjabél legintenzivebb vagy legkedveltebb minta kapja az
1-es rangszamot, az ezt koveté a 2-est és igy tovabb. A modszer kdnnyen
elsajatithatd még laikus birdlok (fogyasztok) szadmadra is. Fontos, hogy a
rangszdmok orientaciojat a birdlok megfeleléen értelmezzék, kiléndsen 5
minta esetén jelenthet problémat, hogy a rendszert az iskolai osztalyzatokhoz
hasonléan alkalmazzak. Laikus birdlék esetében segitséget jelenthet
szemléltetoé &brak, vagy feliratok alkalmazasa a biralati lapon (1. &bra).
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Az egyszerii rangsorolas hatranya, hogy nem szolgéltat informaciot az egyes
mintak kozotti kilénbségek nagysagrendjérél, minden szomszédos rangszam
kozott ugyanakkora kiilonbséget feltételezink.

1 2 3 4 5 6 ,. AJ
= 3

1. &bra: Szimbdlumok alkalmazéasa a rangszamok orientacidjanak
bemutatasara kedveltség vizsgalat esetében (a négyzetekbe a vizsgalati
mintadk kédszamait irja a biral6, Kdkai, 2004)

Nem teljeskord, kiegyenlitett blokktervek
(Balanced Incomplete Block Design, BIB)

A rangsorolasos modszerekkel egyszerre tobb, mint két mintéat
hasonlithatunk 0ssze egy meghatarozott érzékszervi szempont alapjan. A
mintaszam altaldban 3-6 kozott valtozik, efolé csak akkor emelhets, ha a
feladat kizéardlag vizuéalis modon értékelheté tulajdonsdgok mindsitésére
terjed ki. A mintaszdmot ebben az esetben is megfelel korultekintéssel kell
megvalasztani, hogy a biralok pszichikai kifaradasat elkerllhessik.
Amennyiben elkerulhetetlen a nagy szamu minta birdlata, ugy nem
teljeskori, kiegyenlitett blokkelrendezést (BIB, Balanced Incomplete Block
Design) szikséges alkalmazni. A BIB elrendezések elénye, hogy egy biral6
a teljes mintasor csak egy adott részét mingsiti, igy nem I1ép fel a fiziologiai
és pszichikai faradtsag. A birdlatok 6sszesitése és elemzése utdn kapott
eredmény jellege pedig teljesen megegyezik azzal, mintha minden birald
minden mintat mingsitett volna. A blokkterv hatranya, hogy egy teljes
mintaszdm / birdlonkénti mintaszdm kombinacidhoz diszkrét biralati szdm
tartozik, mely annéal magasabb, minél nagyobb a kilénbség a teljes és a
részmintaszdm kozoétt. Tovabbi probléméat jelenthet az ilyen struktaraju
adatok értékeléséhez sziikséges specidlis statisztikai eljarasok alkalmazéasa.
A Kkisérletek soran alkalmazott BIB kiosztasok egyikét a 2. dbra szemlélteti.

A rangsorolasos vizsgalatok adatainak elemzése

Az egyszerii rangsorolas esetén az eredmények, vagyis a mintédk
rangszamaosszegeinek abrazolasa soran a rangszamok ordinalis jellege
értelemszeriien azt okozza, hogy a kedveltebb mintdk rangszamdsszege
alacsony, mig az elutasitott mintdk rangszamdsszege magas érték lesz. Bar
minden esetben célszerii az eredményeket szemlélteté diagram cimében
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feltlintetni az adatok értelmezésének madjat (vagyis, hogy a legalacsonyabb
rangszamosszegii minta a legkedveltebb), mégis fennall a veszélye annak,
hogy a felliletes szemlélé a szokdsos mddon értelmezi az eredményeket:
magas érték — kedveltség, alacsony érték — elutasitottsag.

Balanced Incomplete Block Design "
Minden biralé azonos szamu fajtat minasit
Minden fajta azonos szamban keriil hiralatra
Minden fajta azonos szamban ( 1-érték) keriil egyiittes hiralatra a masik fajtakkal
Biralatok szama: 22
Osszes vizsgalt fajta szama: 12 (A-L)
Fajtak szama biralatonként: 6
»-Brtek 5
Biralat Kiosztas
1 fajta Jonathan| Idared | Jonica |Jonagored|Lysgolden| Kovelit
koéd 277 208 592 952 439 380
2 fajta Royal Gala|Jonathan| Idared | Mutsu |Jonagored| Elstar
kod 814 115 163 631 959 397
3 fajta Redspur | Elstar |srarry smithl Mutsu | Jonica |Royal Gala
kod 997 805 512 135 208 286
4 fajta Elstar | Idared |crarry smith| Redspur | Kowvelit |Jonathan
kod 274 597 305 543 655 768
faita lani Eletar |Dowal GGalalc el lonathan L ueaaldon

2. dbra: Nem teljeskorii, kiegyenlitett blokkelrendezés (BIB, Balanced
Incomplete Block Design) egy részlete almafajtak fogyasztoi
vizsgalatahoz

A kedveltségi mutatoszam alapelve

Az egyszerii rangsorolds eredményeinek (a mintdk rangszamodsszegeinek)
abrdzoldsa egy sajatos probléméat vet fel, melyet egy egyszerii példan
keresztil szeretnénk megvilagitani. Tegyik fel, hogy 5 almafajtat
teszteliink, 6sszesen 50 fogyaszté bevondsaval, a vizsgalati modszer az
egyszert rangsorolas. A fogyasztok a szamukra legkedveltebb mintat 1-es
rangszammal, a legkevésbé kedvelt mintat pedig az 5-6s rangszammal
jelolik. EIméletileg, ha a teljes panel egydntetiien dontene, és az A’ fajtat
kedvelné a legnagyobb mértékben az 6sszes birald, igy ez esetben az 'A’
minta rangszamosszege: 50 * 1 = 50. Amennyiben a *C’ mintat egységesen
elvetnék a biralok, és mind 5-6s rangszamot rendelnének hozza, ugy a 'C’
minta rangszdmosszege: 50 * 5 = 250. Ha ezek utdn a biréalat
eredményeiként kapott rangszadmaosszegeket oszlopdiagramokon abrazoljuk,
Ugy a legkedveltebb minta ("A’; Ra =50) oszlopa lesz a legalacsonyabb, a
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legkevéshé kedvelté (C’; Rc =250) pedig a legmagasabb. Bar minden
esetben sziikséges a diagram cimében feltintetni az eredmények
értelmezésének modjat (vagyis, hogy a legalacsonyabb rangszamdsszegi
minta a legkedveltebb), mégis fennall a veszélye annak, hogy a feluletes
szemléld a szok&sos mddon értelmezi az eredményeket: magas érték —
kedveltség, alacsony érték — elutasitottsag.

Tovébbi problémat jelent a kulénbdz6 szdmu fogyasztoval végzett birélatok
eredményeinek torzitdismentes 6sszevetése. Ha példaul a fenti 50 f6s biralati
csoport adatait cluster analizissel két csoportra bontjuk (pl.: 20 fé6 — 30 f6),
akkor a rangszamosszegek nagysagrendje is eltéré lesz, mind egymaéshoz,
mind a teljes csoport eredményeihez képest. Hasonlé nehézséget jelent az is,
ha ugyanazon fajtak tesztelése tobb idépontban is megtortént, és az egyes
idépontokban bevont birdlok szama jelentésen kulonbozik. Szintén torzitast
jelenthet, ha az egyes vizsgalati idépontokban eltéré szamu fajtat biraltunk —
amely gyakran el6fordul az egyes fajtak eltérd érési ideje, és tarolhatdsaga
miatt —, s igy a rangszamosszegek 6sszevethetésége ismeét sérll. Szintén
nehezen kezelheték a hagyoményos abradzolasi méddal a nem teljeskori
(BIB) kisérleti tervekkel végrehajtott biralatok.

A rangszam-0sszeg lehetséges also és fels6 hatarértékeinek intervalluméban
kialakul6 mutatészam segitségével lehet6vé valik a preferenciavizsgéalatok
torzitasmentes 0sszevetése.

A mutatészamot, a jelen kutatasomban torténé alkalmazasanak megfeleléen,
kedveltségi mutatéoszdmnak neveztem (jel6lése Rmax%konv, amely a
’konvertalt rangszamdésszeg a maximum szadzalékdban’ kifejezés roviditett
formaja).

A kedveltségi mutatdoszam szamitasi menete:

1. Meg kell &llapitani az adott biralat esetében a rangszamosszeg lehetséges
alsé és felsé hatarértékét:
a, Hs (fels6 érték): birdlatok szdma * vizsgalt mintak szama (J*P)
b, H, (alsé érték): birdlatok szama * 1 (J*1)
2. Az el6z6 két érték alapjan meghatarozhaté az altaluk hatarolt intervallum
terjedelme (H¢-H,)
3. Az intervallum terjedelmének szazadrésze (H¢-H,)/100=Int;qq

4. Ezek utdn egy tetszéleges (n-dik) minta (esetlinkben fajta)
rangszamosszege a maximum szazalékdban kifejezve a kovetkez6képpen
szamithato:

(Adott minta rangszamosszege (Rp,n) — Alsé hatarértek (Ha)) / Az
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intervallum széazadrésze (Inty), vagyis:

(Rpn— Ha)/[(Hf — H,)/100], ami behelyettesitve egyenlé:

(Rpn— I)/{[(IJ*P)-J]/100}, mely tovabb egyszerisitve:

(Rpn = J)/[(P-1)*J)/100] = Rmax,

A jobb értelmezhetsség céljabél az értéket konvertaljuk:

Rmaxskonv = 100 — Rimaxe, iy @ magasabb érték magasabb kedveltséget, az
alacsonyabb érték pedig elutasitast jelent. Az igy Aabrazolt értékek
értelmezhetdségét megkdnnyiti a jol ismert szdzalékos rendszer, a
kulénb6z6 paraméterti  kisérletekbél szadrmazdé eredmények kozotti
atjarhatdsag lehetove valik.

A szamitdsi menet bizonyos mértékben megvaltozik, amennyiben nem

teljeskort, Kkiegyenlitett (BIB) kisérleti tervet alkalmazunk. Egy ilyen
kisérlet tervének részleteit mutatja be a 3. abra:

Biralat idoponfja: 1997.12.10.
Alkalamzott Dlokkterv tipusa: nem teljeskorti, kiegyenlitett blolkdkelrendezés (BIB)
A Diokkterv eredeti paraméterei (forrdas: Colwran and Cox: Experimental Design, 331. o.):

Az dsszes bivdlandd minta szdma =9
Az egy birdlo dital mindsitendd mintaszdm k=5
Egy minta eldforduldsi gyakorisdga a teljes blokidervbern =10
Egy teljex blokkhoz sziikséges birdlatok szdma b=18

Eet minta egy birdlati blokkban valo egyilites
eldforduldsinak gyakorisdga a teljes blokitervben A=5

A blokkelrendezésre jellemzd mutatoszdm E=0.90
A Dirilat sorin alkalmazoft, egyszer ismételt Dlokkferv paraméterei:

Az Ssszes birdlandd minta szdma =9

Az egy birdlo dital mindsitendd mintaszdm k=5

Eoy minta eldforduldsi gyakorisdga a teljes kiserletitervben =20

Egy teljex blokkhoz sziikséges birdlatok szdma b=36

Eet minta egy birdlati blokkban vald egyiittes

eldforduldsinak gyakorisdga a teljes kiserleti tervben 2=10

A blokkelrendezésre jellemzd mutatdszdm E=0.90

3. &bra: Nem teljeskorii, kiegyenlitett blokkelrendezés (BIB) részletes
mutatdszamai

. Meg kell allapitani az adott biralat esetében a rangszdmdsszeg lehetséges
als6 és fels6 hatarértékét (Py: fajtdk szama biralatonként, P;:fajtak
eléforduldsi gyakorisaga blokkonként, B;: alkalmazott blokkterv
megismétlésének szama a kisérlet soran):

a, H¢ (f8|36 értek) Pp*Pi*B;
b, H, (alsé ertek) Pi*Bi*1
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2. A fenti két érték alapjan meghatarozhaté az altaluk hatarolt intervallum
terjedelme (H¢-H,)
3. Az intervallum terjedelmének szazadrésze (H¢-H,)/100=Intyqq

4. Ezek utdn egy tetszéleges (n-dik) minta (esetlinkben fajta)
rangszamosszege a maximum szazalékdban kifejezve a kovetkez6képpen
szamithato:

(Adott minta rangszamosszege (Rpn) — Alsé hatarértek (Ha)) / Az
intervallum széazadrésze (Inty), vagyis:

(Rpn— Ha)/[(Hf — H,)/100], ami behelyettesitve egyenlé:

[Rpn—  (P*Bi*1)1/{[(Po*Pi*Bi) - (Pi*Bi*1)]/100}, mely tovabb
egyszerusitve:

[Rpn— (Pi*Bi*1)J/{[Pi*Bi*(Py — 1)]/100} = Ruaxn,

A jobb értelmezhetéség céljabdl az értéket konvertaljuk:

Rmaxsskonv = 100 — Rimaxe, iy @ magasabb érték magasabb kedveltséget, az
alacsonyabb érték pedig elutasitast jelent.

Az igy A&bréazolt értékek értelmezhetéségét megkdnnyiti a jol ismert
szdzalékos rendszer, a kuldénb6zd paraméterii kisérletekbél szarmazé
eredmények kozotti atjarhatdsag lehetévé valik (4. abra).

90 T T 90
Jonagored
Idared
80 + 80
70 | ==_ 0 Jonical N 170

60 1 T 60

50 1 T 60

Jonathan Md41 M
Royal Galg
40 ¢ ).< 40
RedspurD. _‘-_______/
30 + + 30
Granny Smith
20 + + 20
10 + Elstar T 10
0 t t 0
1997.11.11. 1997.12.10. 1998.03.25. 1998.04.24.

4. &bra: Almafajtak kedveltségi mérészdméanak valtozdsa
szemrevételezés alapjan, kulénb6zé biralati idépontokban
(min=0, max=100)

Természetesen a kedveltségi mutatészdm csak az eredmények standard
megjelenitését segiti, ettél fuggetlenll tovabbra is szlikséges a fogyasztoi
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adatok megfelel6 statisztikai értékelése, mely torténhet példaul cluster-
analizissel (5.4bra).

Laboratoriumi fogyasztoi teszt (CLT) - Preferencia rangsorok kostolas alapjan

Kedveltségl mutatdoszam

2 Cluster (42%)

1. Cluster [(28%)

Idared / Osszes adat

Lysgolden

Topred
Delicious

Jonathan
b1

5. &bra: Kedveltségi sorrendek kdstolas alapjan
cluster-analizist kdvetéen

Osszefoglalas

A kedveltségi mutatdészam segiti a vizsgalt mintak fogyasztoi megitélésének
standard megjelenitését az alabbi esetekben is:

e azonos iddszakban, azonos fajtaszammal, de kilénbdzé biralati

szammal végzett preferencia vizsgélatok (eltéré ardnyok a fogyasztoi
preferencia csoportok kézott),

o Kkiulénbdz6 idészakokban (tarolasi kisérletek) eltéré szamua biraloval
végzett kisérletek,

o eltér6 idépontokban (fajta-specifikus érési  idék) kilonb6z6
fajtaszdmmal és eltéré szamu biraléval végzett biralatok.

Az altalam kidolgozott kedveltségi mutatészam a magasabb preferenciat
magasabb értékkel fejezi ki, igy az eredmény szemléletes és kozértheto

moddon abrézolhat6é az ilyen jellegti kisérleteknél megszokott diagramokon
is.
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Asvanyvizek érzékszervi minéségének vizsgalata
ProfiSens szoftver alkalmazasaval

Sipos LaszI6", Dr. Kokai Zoltan', Hunek Klara® és
Papp Eszter?

'Budapesti Corvinus Egyetem, Erzékszervi Laborat6rium
’BME, Kémiai Informatika Tanszék

Az alkoholmentes italok eléallitasa a 90-es években — elsésorban a nagy
multinacionalis cégek beruhazasainak koszonhetéen - a magyar
élelmiszeripar egyik legdinamikusabban fejl6dé agazata volt. A
magyarorszagi élelmiszerpiac és ezzel egyutt az alkoholmentes italpiac
szerkezete, keresleti és kinalati oldala is jelentésen atalakult az elmualt két
évtizedben. A kinalati oldalon a bevasarlé koézpontok, kereskedelmi lancok
megjelenése  valamint a nagy alapterilett modern bolttipusok
(hipermarketek, szupermarketek, diszkontok) elterjedése, a kereskedelem
atstrukturalédasat vonta maga utdn. Az élelmiszer kereskedelem
koncentralodasa mellett, a nyugati értékesitési kultdra terjedésével
megvaltozott az lizletek kialakitasa, elrendezése, ellatottsaga.

A Kkeresleti oldalrdl uj fogyaszt6i igények meriltek fel mind a vésarlas
koérilményeivel/szolgéaltatasaival kapcsolatban, mind a megvasarolt termék
élelmiszer-biztonsagéaval, minéségével, tapértékével, érzékszervi tulajdon-
sagaival stb. kapcsolatban. A termékek folyamatos ellendrzése, a fogyasztoi
igények feltérképezése és a rendszeres visszacsatolas biztositdsa szoros
kapcsolatban all a termék jellemzoéinek pontos ismeretével, amelyben az
érzékszervi vizsgalatoknak Kitiintetett szerepe van. Az érzékszervi mingsités
folyamataban, termékfejlesztésben, a termék-eléallitas gyartas folyamataban
egyre inkdbb fokozddo szerephez jutnak az informatikai alkalmazasok (Ngai
et al.,, 2003). A szamitastechnika és az info-kommunikaciés technikéak
fejlédésének  koszonhetéen a  korrekt birdlati  tervek  készitése
leegyszeriisodott, a korabban id6igényes és bonyolult szamitési és értékelési
eljarasok napi rutinna valtak (Kokai és Erdélyi, 2007).

A profilanalizis modszere

Az érzékszervi vizsgalatok esetében alapvetéen harom mddszercsoport
figyelhet6 meg - a kuldnbségvizsgalati moddszerek, a rangsorolasos
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modszerek és a leir6-értékelé modszerek -, amelyekkel az egyes
tulajdonsagok és tulajdonsagcsoportok kilon-kulén, valamint &sszhata-
sukban leir6 jelleggel és szadmszeriien értékelheték. A profilanalizisnél
alapveté eltérés a kuldnbségvizsgalati és rangsoroldsos vizsgalatokhoz
képest, hogy mig ezeknél csak egy érzékszervi jellemzé szempontjabdl
vizsgaltuk a mintdkat, addig a leir6 modszerek esetében egynél tdbb
tulajdonsagot értékeliink (Molnéar, 1976; Kokai, 2003).

A profilanalizis mddszere az egyik legOsszetettebb érzékszervi vizsgalatok
egyike. Fé elénye, hogy biztositja a termékek 6sszehasonlithatésagat azaltal,
hogy az élelmiszerek tulajdonsagait/komponenseit részletesen, kozel teljes
kortien leirja. A profilanalizis 1ényegét tekintve egy tobb 1épcsés folyamat,
amely a biraloktél csoportos munkat, konszenzust és kovetkezetességet
kivan. Idéigénye — féleg a profil elsé kialakitasakor — magas, a biraloktol
megkoveteli a kulénbdz6 skalatipusok hasznalatdban valé jartassagot
(Molnér 1976, Kokai, 2006).

A profilanalitikus médszerek kozds eleme, hogy a biralok a mintak
minésitéséhez leird kifejezéseket alkalmaznak. A leird kifejezés a minta
altal keltett érzet egyik elemére vonatkozik, amelynek intenzitdsat egy
megfelel6 skalan értékelik (példdul az 4&svanyviz szénsavassaganak
intenzitasa, buborékok mennyisége, természetes jelleg stb.). A minésitéshez
felhasznaland6 leird kifejezések listajanak kialakitdsat a birdlobizottsag
tagjai két l1épcsében, elészor egyénileg, majd kézés munkaval, konszenzus-
sal hatarozzak meg.

A ProfiSens szoftver felépitése és miikodése

Kutatasainkat az Excel alapd Visual Basic nyelven készilt ProfiSens
célszoftver segitségével végeztik. A fejlesztésben a Budapesti Miiszaki és
Gazdasagtudomanyi Egyetem, Biokémia és Elelmiszertechnoldgia Tanszéke
valamint a Budapesti Corvinus Egyetem, Erzékszervi Mingsité
Laboratériuma vett részt. A szoftver segitségével néhany parbeszédablak
kitoltésével elkészithetéek az alatétek, a mintak kiosztasa (1. tablazat) és a
biralati lap (1. abra).

Ezutan a szoftver lehetévé teszi a birélati lapok lokélis haldzaton keresztili
szétosztasat és begyiijtését, majd a feldolgozo—értékelé (6nalléan is
miikddtetheté) modul elvégzi a statisztikai elemzéseket.
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1. tdblazat: Egyénileg kddolt biralati lapok, kiosztasok
(A betiijelzések az egyes termékek azonositasat szolgalja)

| 1 B A F | 2 C F A
790 712 194 138 173 758
C D E E B D
490 635 369 513 684 248
| 3 D E B | 4 E C D
651 367 301 628 239 372
A F C F A B
762 861 874 932 172 259
i I8 | ¢ [ o | E | F [ & | H J
1 Budapesti Corvinus Egyetem
2 Erzékszervi Laboratérium
B :
4 | Asvanyviz profilanalizis
5 |
B |Birald kodja 1523
| 7 |Mintak kodja 790 712 124 490 B35 369
8 |Tulajdonsagak 1
c 750 B s 0 0 1 | ’
10 712 18 e 1 20000000000 B
13 B35 < 3
14 | 369 4
4]
16 | 790
7] 712
13 2 Uszoda illat lgg —intenziv
20 B35
21 g
2

1. dbra: Kitoltott biralati lap szamitogépes felilete

A ProfiSens rendre kiolvassa a kitoltott elektronikus biréalati lapokbdl az
egyes mintakra és tulajdonsdgokra vonatkoz6 biralati eredményeket, majd
egytényezos varianciaanalizissel értékeli az adatokat, végul tulajdonsagon-
ként Kkiszamitja két kuldénbdzé val6sziniiségi szinten (5% és 1%) a
szignifikans differencidkat, és eldéallitia az egyes mintdkra vonatkozd
szignifikancia félmatrixot (2. tablazat). A modszerbél adédoan:

e amennyiben p-érték nagyobb, mint 0,05, akkor a paronkénti
szignifikans differencia szamitas nem végezheté el,

e amennyiben p-érték kisebb-egyenls, mint 0,05, de nagyobb, mint 0,01
akkor a paronkénti szignifikans differencia szamitas csak 0,05 szintre
végezheté el (5%),
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e amennyiben p-érték kisebb-egyenlé, mint 0,01 akkor a paronkénti
szignifikéans differencia szamitas mindkét szintre elvégezhet6 (1% és 5%).

2. tablazat: A vizsgalt vizek szénsavassaganak félmatrixa

Margitszigeti| Szentkiralyi | Obudai | Balfi | NaturAqua |NestléAquarel
Margitszigeti - 1% 1% 1% no nincs
Szentkirdlyi - nincs | 5% 1% nincs
Obudai - nincs 1% nincs
Balfi - 1% 1%
NaturAqua - 1%
NestléAquarel -

Ezutdn kovetkeznek a grafikus megjelenités lépései. A grafikonokhoz
tartozé tablazatok eléallitasa — ahol a profildiagramok készitése elétt a
szbveges értékelésti tulajdonsdgokat értelemszeriien ebbél az abréazolas-
tipusbol Kkizarjuk —, majd a profil- és oszlopdiagramok eléallitdsa. A
szoftveres tamogatads kovetkeztében a birdlék szinte azonnal (real-time)
megismerhetik a biralataik végeredményeét.

Anyag és modszer

A profilanalizis érzékszervi vizsgalati modszer sziikségessé teszi a biralok
képzését (biralati rendszer Kkialakitasa, skaldk hasznélata, biralati lap
kitoltése). Ebbosl kovetkezéleg a biralatokat a Budapesti Corvinus Egyetem
hallgatdi végezték, az Erzékszervi Mingsitd Laboratériumban. Ezek a
hallgatok a kisérlet idejére nagy gyakorlattal rendelkeztek, a vizsgalati
mddszert nagy biztonsdggal hasznaltdk. A termékhez kotédéen azonban
semmilyen specidalis képzettséggel nem rendelkeztek sem gyakorlati, sem
elméleti szempontbdl. Tovabba érzékszerveik érzékenységét sem vizsgaltuk,
igy ez alapjan sem tortént szelekcio. EImondhaté tehat, hogy a kisérletben
réeszvevé biralok atlagos érzékszervi érzékenységgel rendelkeztek, s igy
modellezik az atlagos asvanyvizfogyasztot.

A szabvany 8-16 f6 kdzott hatarozza meg a biradlék szamat. A kvantitativ
piackutatasban alkalmazott joval nagyobb szamd megkérdezésekhez képest
a 14 f6 kevésnek tiinhet, azonban a profilanalizis sohasem a vizsgalt termék
kedveltségére, hanem annak mingségi leirasara iranyul. Ehhez a feladathoz a
nemzetkdzi gyakorlatban mindenhol ilyen nagyséagrendii panelt alkalmaznak
(1SO 11035:1994).

Vizsgalatainkba a magyar piacon kaphatd csendes vizek kodzil a Mohai
Agnes, Veritas, Obudai Gyémant, Balfi, Fonyddi palackozott vizeket vontuk
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be csapvizen tal. Célunk a vizek tulajdonsagainak megismerésén tal a
profilanalizis mddszerének palackozott vizekre valo alkalmazhatdsaganak
vizsgalata volt. Az érzékszervi teszteket a Budapesti Corvinus Egyetem
Elelmiszertudomanyi Karanak Erzékszervi Mingsité Laboratériuméaban
végeztik. A helyiség jol szelléztethets, védett a kozvetlen napsitéstél,
mesterséges megvilagitassal ellatott, igy a biralati kérilmények alland6ak
(1SO 8589:1988).

A minésités a kovetkezo l1épések szerint tortént:

1. A labor vezetdje ismertette az érzékszervi vizsgalat céljat, a modszer
Iényegét valamint a csoport altal elvégzends feladatokat.

2. A biradlok ugyanazon kodokkal ellatott és a nemzetkdzi gyakorlatnak
megfeleléen 3 szdmjegyi, véletlenszeriien generdlt mintakddokkal
ellatott mintasort kaptak a vizsgalt vizek markaneveinek feltiintetésével.

3. A birdlok a biral6filkében listat készitettek az oOsszes altaluk észlelt
érzékszervi jellemzorél.

4. Csoportos munkafazisban elkészitették a — konszenzus eredményeként
létrejott — mindenki A&ltal egyértelmien értelmezett és eérzékelt
tulajdonsagokat. Az igy elkészilt alapprofil elemeihez kilon értékelési
maddszerben is megéallapodtak. Szénsavassag esetében a skalak végpontjai
nem szénsavas—szénsavas, fémes iz esetében a két végpont a nincs jelen
és intenziv volt; az egyéb megjegyzés esetében szdveges értékeléshen
egyeztek meg a biralat tagjai.

5. Minden biralo, a biralati lapok, és az el6készitett mintak segitségével, az
elé6z6ekben megallapodott tulajdonsdgoknak megfeleléen értékelte a
mintdkat. Minden poharban 1,5 dl azonos hémérsékletii minta volt
kitéltve az alabbiaknak megfeleléen: A = Mohai, B = Veritas, C =
Obudai, D = Balfi, E = Fonyddi, F = csapviz. Tehat a biréalati lapokon
egyértelmiien azonositani tudtak a kilénbdzé markakat.

6. A biralatok helyi hal6zatba szervezett szamitdgépekkel tértént, egymastol
elszeparalt filkékben. A beérkezett adatokat a ProfiSens szoftverrel
értékeltuk.

7. Az eredmények statisztikai értékelése 3 lépésben tortént. A biralati
»lapok” eredményeként megkaptuk az egyes tulajdonsagok d@sszesitett
pontszamat, atlagat, szérasat. Az atlagértékek segitségével elkészitettik
az egyes vizekhez tartoz6 érzékszervi profildiagramokat. Ezt kovette a
tulajdonsagonkénti egytényezés varianciaanalizis. Ennek segitségével
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megallapitottuk, hogy az adott tulajdonsag tekintetében volt-e legalabb
két minta, amely egymastdl szignifikansan kilonbozik. Ahol szignifikans
differenciat talaltunk, ott tovabb folytattuk a vizsgalatainkat, és
paronkénti dsszehasonlitast is végeztink (legkisebb szignifikans
differencia) médszerével, annak megallapitasara, hogy a tovabbi mintak
szignifikansan eltérnek-e egymastol.

Eredmenyek és kovetkeztetesek

A vizsgalt vizek kozil a legbuborékosabb az Obudai és a Balfi volt. Az
Obudai és a Veritas kozott csak 95%-on adddott szignifikans kilonbség. A
Balfi és Veritas kézott ebben a tulajdonsdgban matematikailag igazolhat6
érzékszervi kilonbség nem volt. A legkevésbé buborékosnak a csapviz, a
Fonyddi és a Mohai adddott. Ezek kozott szignifikans kilénbség nem volt.
A buborékossdg paronkénti dsszehasonlitasdnak eredményeit mutatja a 3.
tablazat.

3. tdblazat: A vizsgalt vizek buborékossaganak félmatrixa

Mohai | Veritas | Obudai Balfi Fonyddi | csapviz
Mohai - 1% 1% 1% nincs nincs
Veritas - 5% nincs 1% 1%
Obudai - nincs 1% 1%
Balfi - 1% 1%
Fonyodi - nincs
csapviz -

A biralok a csapvizet biztosan elkilonitették a kdzdsen meghatarozott értett
és érzett uszodaillat, valamint kléros iz (csapviz jelleg) alapjan. Ebben a két
tulajdonsagban egyértelmi egydtt jaras volt megfigyelhet6. A csapvizet az
0sszes viztél 99%-o0s szignifikancia szinten elkulonitették. A palackozott
vizek kozott nem volt szignifikans kiilonbség ezekben a tulajdonsagokban,
amelyet a 2. dbra mutat be.

Az ivévizzel kapcsolatos leggyakoribb fogyasztéi ellenérvek, a mesterséges
eléallitason tal a nemkivanatos érzékszervi jellemzék: az elszinezédések,
kloros iz, kellemetlen iz/szaghatds, fémes jelleg (Borszéki, 1998). A

vizellatd rendszer elmaradd fejlesztésinek koszonhetéen a héldzat
kilonb6z6 részein kulénbdzé vizminéségek johetnek létre. Ma a
k6zmiihal6zatbdl széarmazd viz kémiai és mikrobioldgiai szemponthbol

altalaban megfelel, azonban a fogyaszték Aaltal
érzékszervi jellemzéi  erésen  befolyasoljdk az

elfogyasztott ivoviz
élelmiszer-biztonsagi

XVL. Elelmiszer Minéségellenérzési Tudomanyos Konferencia 85



»Elelmiszeranalitikai vizsgalatok”

megitélését. Fontos kiemelni, hogy az ivoviz élelmiszer-biztonsagi kockazat
jellemzéen sokszor kisebb, mint a fogyasztdé altal észlelt kockéazat,
készonhetéen a tarsadalmi arénaelmélet szerint felnagyité médianak illetve
az asvanyvizgyartok és viztisztitd berendezések gyartdi altal végzett lobbi
és maketing tevékenységnek (Lehota, 2001).

Kléros iz (csapviz jelleg)
intenziv
140

120 +

100

80 E—

60 +

84,89
40 +

20 -
2678 22,56
0 mﬁl } } } 5447 } —Zun
Mahai Veritas Obldai Balfi Fonyddi csapviz
20 +
40 L
nem jellemzé vizek

2. dbra: A vizsgalt vizek kloros izének intenzitas értékei

Savanykas iz tekintetében a Mohai és a Balfi elkilonilt a tébbi viztél, koszon-
hetéen magas HCO; tartalmuknak (Mohai = 1450 mg/I, Balfi = 1098 mg/l). Az
Obudai, a Veritas, a Fonyodi és csapviz kozott szignifikans érzékszervi
kilénbség nem volt. HCO; tartalmuk joval alacsonyabb (Obudai = 445 mg/I,
Fonyddi = 543 mg/l, Veritas = 311 mg/l). A Mohai profildiagramja jdl
mutatja a viz savanyu jellegének érzékszervi megitélését.

Attél fuggetleniil, hogy hozzaadott szénsavtol mentes vizeket vizsgaltunk,
az egyes vizek mégis kulonboztek. A szakértok a vizekben taldlhato
természetes szénsavtartalommal indokoljak. Szénsavassagban a Mohai és a
Balfi 95%-0s szignifikancia szinten kulénbozott a Fonydditél és a
csapviztél. A birdlok eredményei alapjan a legtermészetesebb jelleggel a
Fonyddi rendelkezik. Mindegyik viztél eltért. A Veritas volt a masik
természetes jelleggel bir6 palackozott viz, amely azonban mar csak a
Mohaitdl és csapviztél tért el 95%-o0s szignifikancia szinten. Egyéb illat
leirdsaban, szajérzetben, fémességben nem volt kilonbség a vizsgalt
termékek kozott. A termékek dsszesitett profildiagramja mutatja a csapviz
eltéré6  jellegzetességeit, ugyanakkor a palackozott vizek egyes
tulajdonsagokban val6 hasonldsagat és eltéréseit is jol szemlélteti 4. &bra.
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Buborékossag
100
- 80 .
Csapviz jelleg (kloros) Uszoda illat
60
40
20
Természetes jelleg Egyéb illat intenzitasa
Fémes iz Szénsavassag

Savanykas iz

3. &bra: A Mohai profildiagramja

Buborékossag

100

Csapviz jelleg (kl6ros) Uszoda illat

Természetes jelleg Egyéb illat intenzitasa

DOMohai
O Veritas
DOObudai
Fémes iz Szénsavassag Balfi
DOFonyodi
csapviz

Savanykas iz

4. dbra: A vizsgalt vizek 0sszesitett profilja

Osszefoglalas

A csendes asvanyvizek érzékszervi vizsgalatnak kisérleti eredménye szerint
a csapviz uszoda illata és kloros ize miatt elkiloniilt a Mohai Agnes, a
Veritas, az Obudai Gyémant, a Balfi és a Fonyddi palackozott vizektdl.
Fontos kiemelni ugyanakkor, hogy a csapviz érzékszervi mingsége akar
Budapest, akar Magyarorszag viszonylatdban nagy eltéréseket mutathat. A
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savanykas izben a magas HCO3 tartalmi Mohai és Balfi elkiilonilt a tébbi
viztél, mig az alacsonyabb tartalommal rendelkezé vizek kdzott nem volt
érzékszervi kilonbség. A legtermészetesebb jelleggel a Fonyddi
rendelkezett. Szajérzetben, fémességben nem addédott matematikailag
igazolhat6 szignifikans kilonbség a vizsgalt termékek kozott. A palackozott
vizekkel kapcsolatban a koézeljovében célunk az asvanyvizek érzékszervi
jellemzodinek és a markahatas 0sszefliggéseinek feltarésa.

Korabbi kutatasaink eredményeit alatamasztva arra a kovetkeztetésre
jutottunk, hogy amennyiben az 4asvanyvizek tobb tulajdonsagban is
érzékelhetéen eltéréek, ugy a profilanalitikus eljards, az asvanyvizek
érzékszervi leirdsanak megfelel6 modszere. A ProfiSens segitségével
korrekt médon és megbizhatéan automatizalhaté a birdlat megtervezése,
Kivitelezése és értékelése. A szoftveres tamogatdsnak kdszdnhetéen a
modszer idéigénye lecsdkken, segitségével a birdlok és a szakemberek
azonnal megismerhetik az eredményeket, amelyeket visszacsatolhatnak,
integralhatnak az eléallitasi, kutatasi folyamatokba.
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Gyumolcslevek minéségi jellemzése elektronikus
nyelvvel

Kovacs Zoltan, Kantor David Balazs és Dr. Fekete Andras

Budapesti Corvinus Egyetem, Elelmiszertudomanyi Kar

Egyre nagyobb jelent6séget kapnak az élelmiszerek elemzésében és
minésitésében az érzékszervi tulajdonsagokra iranyuldé vizsgalatok, hiszen
ezek a tulajdonsagok donté jelentéségliek az élelmiszerek megitélésében. A
taplalékunk kivalasztdsanal a mindséget meghatdroz6 tényezék kozul az
élvezeti érték bir a legnagyobb jelentéséggel. Az érzékszervi vizsgalatokat
természetesen érzékszerveinkkel végezziik. Ezzel a témakorrel foglalkozé
szakemberek és kutatok egy része azon az &llasponton van, hogy az emberi
izlelo szervek csak csekély mértékben vagy sok esetben egyaltalan nem
helyettesithetok mérémiiszerekkel. Ugyanakkor azt is el kell fogadnunk,
hogy érzékeink nagymértékben befolyasolhatok és még a legnagyobb
szaktudas mellett sem sziirhet ki teljesen a szubjektivitas, egy érzékszervi
birdlat soran. Sziikség van olyan objektiv, pontos vizsgalati eljaras
kialakitasara, amely korrelal az emberi nyelv érzékelé képességével. Képes
a savanyu, sés, édes, keserii és umami alapizek villamos jellé alakitasara, a
jel mérésére, feldolgozasara és értékelésére.

Az 1980-as évek kozepén kezdtek elészor alkalmazni ionszelektiv
érzékeléket és érzékels sorokat. Melyek tovabbfejlesztésével létrejottek az
un. elektronikus orr rendszerek. Ezek miilkddése a gazérzékelé szenzorok
érzékels-képességére épll, tehat illékony vegylletek vizsgalatara, illat és
aroma komponensek analizisére alkalmas (Deisingh, 2004).

Ezt kévetve igény mutatkozott ehhez hasonl6 olyan koncepcio fejlesztésére,
amely oldott anyagok elemzésére is képes és az emberi iz érzékeléshez
kapcsolhaté. Mivel szadmos alkalmazasban elényésebb a folyadékfazis
mérése, mert sok 0sszetevot vagy annak valtozasat, mint példaul az ionok és
a magas géznyomasu elegyek csak a folyadékban lehet kdvetni. Az 1990-es
évektsl kezdtek olyan iz-anyag érzékeléket alkalmazni, amelyek maéar a
folyadékokban oldott anyagok mérésére is alkalmasak és ezek rendszerbe
épitésével, az évezred végén kezdték alkalmazni az un. elektronikus nyelvek
kulénbdzé kiviteleit. Az ,,Electronic Tongue” kifejezés elészoér 1996-ban a
X. Eurosensors Konferencian (Leuven, Belgium) hangzott el, a fogalom
olasz és orosz kutatok egylttmikodésének eredménye, megjelenése a
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kutatdsokat nagyban eléremozditotta (Winquist, 2004). Ezeknél a
miiszereknél a tobbvaltozos statisztikai adatelemzések nélkiilozhetetlennek
bizonyultak, mert a kemometriai modszerekkel nagyszamu dimenzidk esetén
is kinyerhet6é a hasznos informacio. Igy a specialis szenzorok, melyek csak
egy paraméter mérésére alkalmasak, helyettesithetok részleges szelekti-
vitasu, egyszerre tobb paraméter valtozasat kovetni tudé szenzor sorokkal.

Az elektronikus nyelvnek manapsdg mar szadmos fajtaja létezik. Egyre
gyakrabban alkalmazzak a gydgyszeripar; kérnyezetvédelem; kozmetikai, és
parfum iparag teruletén, (Alpha MOS, 2001), valamint az élelmiszeriparban:
szeszes italok, uditék, gyumdolcslevek, aromaanyagok, fiiszerek analizisére
és ezek esetében a tarolas hatadsanak vizsgalatara, fogyasztéi tiréképességi
tesztek, hamisitasok kimutatasara, versenytars termékek dsszehasonlitasara.

A gyartoknak, az élelmiszeriparban féként, a termékeik megkulénbozte-
téséhez egyre jobb minéségii termékeket kell eléallitaniuk. Az Gj termékek
sikeres piacra kerllésének elengedhetetlen feltétele a piacon versengé
markéakkal valo dsszehasonlitas és a fogyasztoi izlések szerinti Uj termékek
fejlesztése. A piacon maradashoz pedig elengedhetetlen az elvart minség
folyamatos biztositasa. Az elektronikus nyelv a gyors fejlédésnek
koszonhet6en alkalmassd vélhat az ilyen jellegii feladatokra. Az elmult
években szadmos publikacio jelent meg, melyek az italokra és folyékony
élelmiszerekre végzett alkalmazasokat mutatjak be.

Winquist (1996) és munkatarsai sikerrel alkalmaztak mar az ezredforduld
elott egy Kisérleti voltammetrids elektronikus nyelvet. Ezzel sikeresen volt
elkilonithets 6 kulonbdzé fajtaju narancslé, kétféle narancs ital, almalé és
tej minta fékomponens elemzés alkalmazasaval.

Legin (2002) és munkatarsai szamos élelmiszer iz jellemzgéit vizsgaltak.
Tobbek kozott méréseket végeztek 9 kuldénbdzé szénsavas Uditditallal,
melyeket sikerrel kllonitették el maérka, eléallitdsi hely és kulénb6zo
eléallitasi technoldgia alapjéan.

Célok

Célul taztik ki a gyarté sajat termékének és az ugyanazon mingségben
gyartott, kereskedelmi vallalat sajatmarkas termékének 0Osszehasonlitasat
narancsleveken. Feladatunk volt sajatmarkas és versenytars narancslevek
megkilonboztetése, friss narancslé  Osszehasonlitdsa  kereskedelmi
forgalomban kaphatdé narancslevekkel, valamint a hékezelés hatdsanak
nyomon  kovetése, tovadbba  gyumdlcstartalom  koncentraciéjanak
meghatarozasa narancs- és almalében.
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Anyag és modszer

Méreseinket az Alpha-MOS (Toulouse, Franciaorszag) cég altal 2000-ben
kereskedelmi forgalomba bocséatott potenciometrikus mérési elven mikédo
elektronikus nyelvvel végeztik. Az Alpha Astree elektronikus nyelv az
emberi nyelv mikodésének masolata, komplex oldott szerves és szervetlen
komponensek analizisére, felismerésére, azonositdsdra tervezték. Egy
speciélis 7 szenzorbdl all6 szenzorsor végzi a teljes iz analizist, hasonléan
az emberi nyelv iz receptoraihoz. A kereszt-szelektiv szenzor sor globalis
folyadék és iz észlelést nyujt, képes detektalni a kélcsonhatasok kiilonbdzé
fajtait. A szenzorok kereszt-szelektivitasat az 5 alap izre értékelték. igy
kovethet6 a folyadék matrix barmilyen véaltozdsa. A mérés alapja a
kilonb6z6 bevonatu szenzorok és a referencia elektrod kozotti
potencialkulénbség (Sharma, 2006). A meért értékek feldolgozasahoz
alapvetéen mintafelismerd algoritmusokat alkalmazunk. A berendezés sajat
szoftverében 1évs tobbvaltozds statisztikai modszerek kozil a minéségi
kilonbségtételhez fékomponens elemzést (PCA - Principle Component
Analysis), diszkriminancia elemzést (DFA - Discrimination Function
Analysis) és osztalyanalogidk kozvetett modellezését (SIMCA - Soft
Independent Model Class Analogy), a mennyiségi becsléshez a parciélis
legkisebb négyzetek modszerét (PLS - Partial Least Squares) alkalmaztuk.

Méréseink soran kilonbdzé a kereskedelmi forgalomban is el6forduld
gylimolcsleveket, valamint frissen facsart gyumolcsleveket hasznaltunk. A
kilonb6z6 gyimolcsdk leveinek dsszehasonlitdsanal az italokat mindenféle
elézetes minta-el6készités nélkil elemeztik. A narancslevek vizsgalatanal a
sajatmarkas termék és a versenytars termékektél valéd kilénbdzéség
megallapitdsandl sem alkalmaztunk el6zetes minta-el6készitést. A
kereskedelmi forgalomban el6fordulé 12%-os narancs ital, az 50%-0s
narancs nektér és a 100%-os narancslé frissen facsart gyumolcslevekkel valé
0sszehasonlitasdhoz friss levet készitettink, a modell tébbi tagjat
elékészités nélkil mértik. A hoékezelés hatdsanak nyomon kovetésére
végzett kisérletlinkh6z szintén frissen facsart narancslét alkalmaztunk, 40,
60 és 80 °C-os hokezeléssel (5 perc idotartam) kaptuk a mintakat. A
mennyiségi meghatarozashoz a 100%-os narancs, illetve alma leveket
higitottuk desztillalt vizzel, igy kaptuk a 75, 85 és 95%-0s mintakat.

Eredmények

Az eredményeink értékelését mintafelismeré algoritmusokkal, tébbvaltozaés
statisztikai mddszerekkel végeztik. Ezeknek kozds jellemzéje, hogy az
egyes szenzorokrél érkezd intenzitds értékekbdl nyert hét dimenzids
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adatfelh6t jol &tladthaté és abrézolhaté két- vagy haromdimenzids
eredménnyé redukaljak. Tovabbi elénylk, hogy az adatfizié soran nem

torténik lényeges informacidvesztés.
Alma
Grapefruit

Al A Ananasz

Narancs

C2-2.984%

8 KMeggy

-40 -20 0 20 40
C1 - 97.009%

1. abra: Kulonbdzé gyumolcslevek elkulonithetésége
diszkriminancia elemzéssel

A kulénbdzé gyimolcsokbol készilt gyumdlcslevek mérésének értékelését
diszkriminancia elemzéssel végeztik (1. dbra). Az &bréan lathatdé sokszégek
csGcsai az egyes mintdkhoz tartoz6 mérési ismétlések. Az elsd
diszkriminans valtoz6 tartalmazza az informdacié 97%-at, mely alapjan az
egyes mintdk csoportjai szignifikans kilonbdzéséget mutatnak. A narancs
italhoz a legktzelebbi iz-tulajdonsagokat az ananasz, meggy és az alma ital
mutatja, a leginkabb eltéré pedig a grapefruit minta volt. A C2-vel jeldlt
masodik valtoz6 mentén a meggy ital kilénult el a legjobban a tobbi
mintatol.

A kilénb6z6 narancslevek @sszehasonlitdsat fékomponens elemzéssel
végeztik (2. abra). Az els6 fokomponens tartalmazza az adatok
variancigjanak kozel 90%-at, mely mentén a versenytars termék elkilonilt a
masik ketté terméktol, a sajat markés termék pedig nagy atfedést mutatott a
gyarto sajat termékével. A masodik fékomponens mentén is szinte teljes az
atfedés az ,,a” és ,,b” csoportok kézétt. A PCA jelzé6szdma a diszkriminacids
index az Astree szoftverben. Ennek értéke annal magasabb, minél jobban
elktlonitheték a mérési csoportok. Maximalis értéke 100, ha két csoport
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kozott nincs szignifikans kilénbség negativ lesz ez a jelz6szam. Esetlinkben
ez az érték -50,30, mely szerint a két csoport kozott nincs szignifikans
eltérés, kijelenthetd tehat, hogy a gyarté szolgaltatja a sajat termékével

megegyezé mingséget.

Discrimination index = -50.30
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2. dbra: Narancslevek 6sszehasonlitasa fokomponens elemzéssel
(a: sajatmarkas termék, b: a gyarto sajat terméke, c: versenytars termeék)

Ezt a megallapitdst a szenzorjelekre végzett diszkriminancia elemzés is
megerésitette. A versenytars termék az x tengely pozitiv felén, teljesen
elkilénilve helyezkedik el az egymassal nagy atfedést mutaté masik két

mintacsoporttél, az informécié tébb mint 99%-at magaban foglalo elsé
diszkriminans valtozé mentén.

Az osztalyanalogidk kozvetett modellezésével (SIMCA) egy olyan
referencia intervallumot kaptunk, mellyel egy igen-nem valasz kaphaté a
sajat termék és a versenytars termékek kulénbozéségének vizsgalatara.
Ezzel a mddszerrel konnyen nyerhetd

objektiv eredmény annak
megallapitasara,

hogy a sajdtmarkéds termékink valamely versenytars
termékhez képest milyen iz-tulajdonsagokkal rendelkezik, melyik az a
méarka, melyhez kozelebb all az ize és melyiktsl teljesen kulénb6z6. A
kilonb6z6 markaju narancslevek SIMCA elemzése alapjan (3. &bra)
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kijelenthetjik, hogy a sajat termék a versenytéars termékekt6l hatdrozottan
eltér6 iz-tulajdonsdgokkal rendelkezik. Ezt az Aallitast a validacios
egyitthatd, magas értéke is alatdmasztja, melynek értéke akkor 100, ha
szignifikans kiilonbség van a kivalasztott minta és a tobbi minta kézott. A
zblddel jeldlt versenytars ize all a sajat termék izéhez legkdzelebb, a fekete
és a kék szinnel jel6ltek tavol esnek.

Validation Score = 100

10000 - I

1000

100 - |£|

01 m
0.01 - =

0.001 - |

0.0001 ‘ ‘ ‘ ‘
0.1 1 10 100 1000 10000

3. dbra: Narancslé versenytars termékekkel valé 6sszehasonlitasa
SIMCA elemzéssel (a: sajat termék és a versenytarsak)

Méréseink soran feltérképeztik a kereskedelmi forgalomban kaphato
narancslevek és friss narancslé egymashoz viszonyitott iz tulajdonsagait.
Ennek fékomponens térképét mutatja a 4. abra. Az egyes mintacsoportok
egymastél jol elkulondltek, tehat killonbséget tettlink a friss narancslé és a
kereskedelmi forgalomban is eléforduld gyiimdélcslevek kozott, ezt mutatja a
magas diszkriminacids index is. A kereskedelmi levek a Cl-es komponens
mentén a koncentraciojuknak megfelelé sorrendben helyezkednek el. Ezzel
szemben a friss narancslé az 50 és 100%-0s mintdk kozé esett. A C2-vel
jelolt mésodik fékomponens ebben az esetben tartalmazza a hasznos
informacié tébb mint 10%-at, mely mentén a friss narancslé eltér a
kereskedelmi levektél. A PCA eredménye alapjan megallapithatjuk, hogy a
kereskedelmi forgalomban kaphaté narancslevek a friss narancslétsl eltérd
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iz anyagokat is tartalmaztak, amely megmagyardzza a friss Ié csoportjanak
helyzetét a fékomponens abran.

Discrimination index = 97.04

Y

20 Friss narancslé
X ‘4‘
S ol |12% ;{
a
& 100 %
20 50 %

*

-40 I L L |
-80 -40 0 40
C1-89.161%

4. abra: Friss narancslé és kereskedelmi forgalmu narancslevek
elkilonithetésége fokomponens elemzéssel

A hékezelés vizsgalatara végzett diszkriminancia elemzés abrajan (5. abra) a
friss narancslé csoportja tavol esik a tdbbi mintatol, az elsé diszkriminans
valtoz6 mentén ellentétes koordinata félen helyezkedik el a hékezelt narancsle-
vektol. A kezelt mintak egymastol valo elkulonllése a masodik valtozé mentén
latvanyosabb, a legalacsonyabb hokezelést kapott narancslé legfelil, a
legmagasabb hémérsékleten végzett hoékezelésti minta csoportja legalul, a
koztes hémérsékleti kezeléshez tartozéd minta pedig a ketté kozoétt talalhato.

A parcidlis legkisebb négyzetek modszere statisztikaval a hét dimenzio
kombinéci6jabdl mennyiségi becslésre alkalmas modell épithetd. A desztillalt
vizes higitassal el6allitott kilénb6z6 koncentraciéju narancslevek mennyiségi
modelljét szemlélteti a 6. &bra. Az illesztés josadgat mutaté korrelacios
egyutthatd magas értéke alapjan kijelenthetjik, hogy a PLS maddszerrel jol
becsililhet6 a narancslevek koncentracitja az elektronikus nyelv mérési adatai
alapjan. A becslésil adott pontok szérdsa a 95 és 100%-0s koncentraciojd
mintak esetében azonban atfedést mutatnak, mely szerint ennek a két
koncentracionak az elktlonitése nem tokéletes. A 85%-0s mintadhoz tartozd
becslési pontok, azonban mar teljes elkulonilést mutatnak mindkét nagyobb
koncentraciohoz képest, ezek megkilonbdztethet6sége egyértelmii.

XVL. Elelmiszer Minéségellenérzési Tudomanyos Konferencia 95



»Elelmiszeranalitikai vizsgalatok”

96

3

C2 - 1.859%

40 °C

. , o
Friss narancslé 60°C

80 °C

-10 -5 0 5
C1-97.842%

5. &bra Narancslevek hokezelésének vizsgalata diszkriminancia
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6. &bra: Narancslé koncentracidjanak becslése parcialis legkisebb

négyzetek moédszerrel
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Almalevek koncentraci6jadnak mérhet6ségét is vizsgaltuk. A desztillalt
vizzel higitott és 100%-0s almalé mintdk mérési adatainak diszkriminancia
elemzését szemlélteti a 7. abra. Az egyes mintdk a koncentracidjuknak
megfelelé sorrendben balr6l jobbra ndvekvéen helyezkednek el az elsé
diszkriminans  véaltoz6 mentén. Megfigyelheté tovabba, hogy a
mintacsoportok  kozti kilonbségek aranyosak az almalevek Kkozti
koncentraciokllonbségekkel, igy az 50 és 75%-0s mintdk kozott a
legnagyobb a tavolsdg, a 85, 90, 95 és 100%-0s mintak pedig azonos
tavolsagra helyezkednek el egymastél. Minden minta szignifikdnsan
elkilonilt, melyet a validacios érték is bizonyit.

Validation Score = 97

100 %

90 %

75 %

C2-0.122%

50 %

-60 -40 -20 0 20
C1-99.849%
7. dbra: Kilonb6zé koncentréacioju almalevek diszkriminancia elemzése

Az almalevek koncentracidjanak becslésére PLS statisztikat hasznaltunk (8.
abra). A korrelaciés egyultthatd értéke 0,99. Kijelentheté tehat, hogy az
almalevek koncentracioja kivaléan becsiulheté PLS modszerrel az
elektronikus nyelvvel végzett mérési eredmények alapjan.

Kovetkeztetések

Kutatasaink alapjan Kkijelenthetd, hogy az Astree elektronikus nyelv
elektrokémiai szenzorainak kombinacidja és a megfelelé tdbbvaltozos
statisztikai eljaras lehet6vé tesz egy gyors, objektiv, rugalmas és
koltségkimélé mérési modszert. Alkalmas a gylumolcslevek iz alapjan
torténé megkilonboztetésére, valamint az 6sszetevok stabilitasanak és
valtozasanak megallapitasara. Az eredmények alapjan nagy biztonsaggal
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képes elkiloniteni az 5%-o0s koncentracio kiilonbségii almaleveket és a 10%-
0s koncentréacio kilénbségi narancsleveket.

Correlation coefficient(R?) = 0.99

-
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Becstilt koncentracio
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1

40 '
40 60 80 100
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8. dbra: Almalé koncentracidjanak becslése parcialis legkisebb
négyzetek moédszerrel

Javaslat

Korabbi kisérleti eredményeinkre valo tekintettel javasoljuk az elektronikus
nyelv alkalmazasat nemcsak gyumdlcslevek, hanem egyéb italok (pl. bor,
sor, Oditoital, 4svanyviz és kulonb6z6 folyékony élelmiszerek) iz szerinti
megkllonboztetésére és izhibak felderitésére.
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Tomegspektometrias technikak Gjszerii alkalmazasi
lehetoseégei az élelmiszeranalitikaban

Dr. Arbanké Laszlé

Budapesti Corvinus Egyetem, Elelmiszertudomanyi Kar, Kézponti
Laboratérium

A tomegspektrometrias technikdk régoéta fontos részét képezik az
élelmiszeranalitikai vizsgalatokat végzok eszkoztaranak. A
gazkromatografidval kapcsolt, elektron- és kémiai ionizaciés (GC-MS)
maddszerek mellett az utébbi évtizedben, egyre nagyobb szerephez jutottak a
folyadékkromatografids kapcsolast lehetévé tévé ESI (electrospray
ionizacios) tomegspektrometrids rendszerek. Ugyanugy egy ettél eltéré
teriileten a szervetlen tomegspektrometridban ma mar sok helyen
rutinszertien alkalmazzdk az induktiv csatoldsd plazma (ICP) ionforrassal
szerelt tomegspektrométereket.

El6addsomban néhany e készilékkel laboratériumunkban végzett djszeri
élelmiszeranalitikai alkalmazast mutatok be.

Egyik példdban az élelmiszerekben esetlegesen eléfordulé ndvényvedo-
szerek maradékainak vizsgalatara altalunk alkalmazott an. szkrining
maddszerét ismertetem. Ezek az olykor tébb szaz peszticidet egy mérés
keretében monitorozni képes modszerek lehetévé teszik, hogy gyors és
atfogd elsédleges felmérést végezhessink példaul egy romlandd termék
piacra kerilését megel6zéen.

Mésik példaként a tomegspektrometrias mddszereknek egy szintén Ujszeri
eredetazonositasi lehetéségekkel is bird applikaciés teruletét, az un.
elemujjlenyomat technikakat mutatom be. E mddszerek lényege, hogy
lehetéleg minél tobb és minél nagyobb elkuldnité képességgel bird alkotét
kell vizsgalnunk. Ha ezek kilén-kiilén nem is nyujtanak annyi informaciét
amely alapjan példaul egy ,,hamisitott” termék megkllonbdztetévé valik egy
»eredetitél”, ugyanakkor az eredmények 0Osszessége —mintegy a mintara
jellemzé ujjlenyomat — méar kell6 mennyiségti informaciot szolgéaltat ehhez.
igy az ujjlenyomatok alapjan a mintak megkiilonboztethetdvé valnak
egymastol.
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Tiltott azoszinezekek- Szudan 1., Szudan I1., Szudan I11.,
Szudan V., Szudan Orange G és Para Red -vizsgélati
modszerének kidolgozasa chili, fiiszerpaprika, curry,

kurkuma és az ezeket tartalmazo készitményekbél

Dr. Abrahamné Szabo Agnes, Dr. Szentgydrgyi Maria és
Dr. Bluza Laszlé
MGSZHK Elelmiszer- és Takarmanybiztonsagi lgazgatosag

A Szudén I, I, 111, 1V és a Szudan Orange G, a Para Red elnevezés ipari
festéket jeldl, amelyek szintetikus szinezékek; vegyiparban hasznaljak
olajok, viaszok, muanyagok szinezésére. Szerves oldoszerekben jol
oldédnak, vizben altaldban oldhatatlanok. Az Eurépai Unidban jelenleg
csupéan azok a szinezékek hasznalhatdk élelmiszerek szinezésére, amelyek
szerepelnek az erre a célra dsszeallitott Gn. pozitiv listan. A Szudan festékek
nem tartoznak az engedélyezett élelmiszer szinezékek kozé, tekintettel arra,
hogy karcinogének, és genotoxikus hatasuk is lehet.

Jogszabalyi hattér

2003 juaniusaban, azt kdvetéen, hogy chilipaprika és chilipaprikdbdl készilt
termékekben Szudan 1. festéket mutattak ki, az Eurdpai Kozosségek
Bizottsdga hatdrozatot (2003/460/EK) fogadott el a slirg6sségi
intézkedésekre vonatkozéan, melyek célja tovabbi élelmiszer termékek
szennyezédésének a megakadalyozasa volt, a nyersanyagok ellenérzése
révén. (RASFF (The Rapid Alert System for Food and Feed) 2003-2004:
390 bejelentés)

Az ezutan szerzett tapasztalatok alapjan 2004 januarjaban modositottak az
eredeti hatarozatot (a 2004/92/EK sz&m( hatarozattal), és a kotelezd

vizsgéalatot kiterjesztették a Szudan Il., Il1., IV. festékekre is. A hatarozat
alapjan a tagallamok ellenérzéseket hajtottak végre és a Szudan 1., Szudén
Il., Szudan Il1., Szudan 1V. kimutatasara. Ezeket az anyagokat a chilipaprika

és chilipaprikabdl késziilt termékek mellett kurkumaban és palmaolajban is
kimutattdk. Ezért a Bizottsdg a 2005/402/EK hatarozattal fenntartja a
2004/92/EK szam( hatéarozattal megallapitott intézkedéseket, és kiterjeszti
azokat a kurkumara és a palmaolajra is. (RASFF 2005: 213 bejelentés)

A RASFF 2005 éves osszefoglald jelentésébdl kideril, hogy a Szudan
festékekhez hasonld tiltott festékeket fedeztek fel chilipaprika és
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chilipaprikabol készilt termékekben. Ezek kézil a legfontosabb a Para Red,
amellyel kapcsolatban 42 bejelentés érkezett 2005-ben. A Para Red-et
tartalmaz6 pozitiv bejelentések 85%-a Németorszagh6l és az Egyesilt
Kiralysaghdl érkezett. A leggyakoribb eredetként Indiat emlitik, de sok maés
esetben a pontos eredet — nyomonkdvethetéség hianyaban- nem allapithaté
meg. 2006-tél csokkent ugyan a RASFF bejelentések szama, de mind 2007-
ben, mind 2008-ban folytatddtak a bejelentések a tiltott festékekre
vonatkozolag. A bejelentésekben leggyakrabban a Szudéan 1. és a Szudan 1V.
szerepel, de mar 2005-ben megjelent a Para Red és késébbiekben a Szudan
Orange G is .A Bizottsdg 2005/402/EK hatarozata nem keriilt mddositasra
és visszavonasra sem.

A Bizottsdgi Hatarozatok értelmében koételezéen eldirt vizsgalatok
elvégzéséhez szilkségessé valt olyan analitikai modszer kidolgozasa, amely
sordn a Szudén I, II, Ill, IV mellett a Szudan Orange G és a Para Red
meghatarozasa is lehetévé valik.

Adaptaltuk a European Comission, RASFF news, News Notification: 03/99,
Corrected Method for detection of Sudan cimi modszert, amelyet
validaltunk sajat korilményeinkre, és Kkiegészitettink a Para Red
vizsgéalataval is.

A vizsgalati médszer validalasa

A modszer validalasat a Nemzeti Akkreditalo Testilet NAR-20 Gtmutatéja
alapjan készitett tematika szerint hajtottuk végre. Validalas: a vizsgalati
(analitikai) modszerek érvényesitése, olyan tevékenységek 0Osszessége,
amelyek a modszer teljesitményjellemzdinek meghatarozasat célozzak, és
ezéltal lehetové teszik annak eldontését, hogy az analitikai mddszer és
eszkdzrendszere alkalmas-e az adott feladat elvégzésére.

A validalas soran elvégzett tevékenységekrél dokumentaciot készitink,
amely a kovetkezéket tartalmazza:

. Az analizissel szemben tdmasztott kdvetelményeket (Validalasi Protokoll)
. Az analitikai rendszer alkalmassagat bizonyitd6 mérési eredményeket
. Az analitikai mddszer részletes leirasat

1

2

3

4. Az analitikai médszer fébb teljesitményjellemzéinek mért értékeit

5. A mérési eredmény megadasat és az eredmény megbizhat6sagi adatait
6

. A mérérendszer és az alkalmazott modszer hasznalhatdsaganak
értékelését
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1. Az analizissel szemben tamasztott kovetelmények (Validalasi
Protokoll)

Ebben a részben meghatarozzuk azokat a kovetelményeket, amelyek

teljesitését a merési eredményekkel bizonyitanunk kell.

1.1. Az analizis célja

Chili, ftiszerpaprika, curry, kurkuma és az ezeket tartalmazé
készitményekbsl Szudan 1., Szudan Il., Szudan Ill., Szudan IV., Szudéan
Orange G és Para Red meghatérozéasa

1.2. A meghatarozandd alkotok mennyiségi kdvetelményei

A kimutatasi hatartél linearis tartoméanyban felsé hatar nélkul, mert a
kromatografalaskor a minta a szlikséges mértékig higithatd, hogy a mérésre
kijel6lt tartomanyba keriljon.

1.3. A rendszerrel szemben tamasztott kévetelmények
5 egymas utan injektalt minta eredményének tapasztalati szérésa:
legyen<5% (RSD<5%), Rs(felbontas) >1,3

1.4. A szelektivitas mértéke
Szudéan 1., Szudan Il., Szudan Ill., Szudan IV., Szudan Orange G és Para
Red csucsok felbontasa (Rs)legyen >1,3

1.5. A mennyiségi mérés alsé hatara
A HPLC elvéalasztas mennyiségi méréshatara: <0,5 pg/ml

1.6. Munkatartomany
A HPLC mérésnél: 0,5 ug/ml -20 pug/ml (Linearis tartomany)

1.7. A mérés pontossagara utalé kritériumok:
Visszanyerés: 120<R>70%; HPLC mérés elvalasztasra: Rq(felbontas) >1,3

1.8. A mérés ismételhetésége

RSD<15%
1.9. A dmények da Ci+t><SD
9. Az eredmények megaddsa — =
R™ Vn

Ci= a mért szinezék koncentraciok atlaga
R= visszanyerés
t= Student féle eloszlas kritikus értéke
SD= tapasztalati szOréas

n=a mérések szama
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2. Az analitikai rendszer alkalmassagat bizonyit6 mérési eredmények

A rendszeralkalmassagi teszt végrehajtasa sordn bizonyitjuk, hogy az
analitikai mérérendszer képes a minta minéségi és mennyiségi jellemzginek
megbizhato, jol ismételheté mérésére. Az ismételhet6ség mérészamat ismert
Osszetételti standard 5 parhuzamos mérése soran kapott adatokbdl a becsult
tapasztalati széras (standard deviation=SD) és a szé&zalékos szoras (relativ
standard deviation) segitségével jellemezziik.

Szudan Orange G | ParaRed | Szudanl. | Szudanll. | Szudan | Szudéan
pg/ml pg/ml pg/ml pg/ml [ pg/ml| V. pg/ml

1 19,409 20,019 20,067 19,906 20,097 19,932

2 19,445 20,030 20,026 20,023 20,083 | 20,042

3 19,549 20,100 20,026 20,033 20,010 | 20,018

4 19,381 20,077 20,028 20,000 20,123 20,042

5 19,684 20,084 20,054 19,999 20,239 | 20,055

atlag 19,494 20,062 20,040 19,992 20,111 | 20,018
SD 0,124 0,035 0,019 0,050 0,083 0,050
RSD% 0,636 0,177 0,095 0,252 0,414 0,249

Az adatok alapjan lathat6, hogy a rendszeralkalmassagi teszt
ismételhetéségének relativ tapasztalati szordsa kisebb, mint 1%, tehéat
teljesiti a protokollban el6irt értéket.

3. Az analitikai médszer részletes leirasa

3.1. Alkalmazasi terilet

A modszer leirja tiltott azoszinezékek- Szudan 1., Szudan Il., Szudan Il11.,
Szudan 1V., Szuddn Orange G és Para Red - meghatarozasat chili,
faszerpaprika, curry, kurkuma és az ezeket tartalmazo készitményekbél

3.2. A modszer elve

A szinezékeket acetonitrillel extrahaljuk, majd sztrjik és a kivonatot
forditott fazisi HPLC eljarassal kromatografaljuk. A mennyiségi
meghatarozashoz és az azonositdshoz  diddasoros  UV-VIS  detektort
hasznalunk.

3.3. Vegyszerek

Acetonitril, HPLC tisztasagu; Viz, HPLC tisztasagu; Jégecet; Kloroform,
HPLC tisztasagu; Szudan I.; Szudan Il.; Szudan Ill.; Szudan IV.; Szudén
Orange G.; Para Red
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3.4. Eszkozok, készulékek

Mérélombik, Erlenmeyer lombik, Pipettdk, Méréhenger, Szirépapir,
Ultrahangos furdé, Laboratériumi dardl6, Homogenizator, Razogép,
Membransziré (0,45 pm), Kromatografids kolonna, HPLC késziilék
gradiens eltciéra képes nagynyomast pumpdaval és diédasoros UV/VIS
detektorral

3.5. A minta elokészitése

1g-20g mintat (attol fuggden, hogy fiiszerekkel vagy a fliszereket tartalmazo
mintaval dolgozunk) 1 mg-os pontossaggal csavaros Erlenmeyer lombikba
bemériunk. Hozzdadunk 100 ml acetonitrilt, homogenizaljuk és 1 Oran at
razégépen razatjuk. Ezutan el8szoér szirépapiron szirjik, és az igy
elékészitett mintaoldatokat szlikséges mértékben higitjuk majd 0,45 um-es
membréansziirén valé atsziirés utan injektalhaté a HPLC készililékbe.

3.6. Standard torzsoldatok készitése

50,0 mg szinezéket bemériink és 100 ml-es mérélombikba atvisszik a
kovetkezé olddszerekkel:

Szinezék Oldo6szer
Sudan Orange G acetonitril
Para Red acetonitril: kloroform=1:1
Sudan I. acetonitril
Sudan II. acetonitril
Sudan IlII. acetonitril: kloroform=1:1
Sudan IV. acetonitril: kloroform=1:1

3.7. Standard méréoldatok készitése

Az elkészitett torzsoldatokat felhasznélva higitott keverék méréoldatokat
készitink a szukségletnek megfelelé koncentraciokban, 0,1 pg/ml - 20 pg/ml
tartomanyban.

3.8. A HPLC méreés korulményei

Kolonna: GraceSmart RP 18 150 mm x @ 4,6 mm; 5um

Eluens: A: 165 ml ecetsav + 1000ml desztillalt viz; B: acetonitril
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Gradiens eldcios program:

ido %B %A
0.00 70.0 30.0
4.80 95.0 5.0
7.20 100.0 0.0
10.00 70.0 30.0

Eluens aramlasi sebessége: 1,5 cm®/min
Detektalas: spektrum felvétele 300-600 nm kdzott
Mennyiségi meghatarozas:

Sudan Orange G. 388 nm

Para Red, Sudan 1., Sudan Il. 480 nm
Sudan Il11., Sudan IV. 520 nm

Injektalas: 5-50 ul (szlikség szerint)

3.9. Eredmények értékelése

A mingéségi értékelésre a standardhoz viszonyitott retencios idék azonossaga
szolgal alapul. A mennyiségi meghatarozashoz a mérendé komponens
koncentraci6o tartoményanak megfelelé lineéaris standard kalibréacios
fuggvényt hasznadlunk. A Kkiértékelés a megfelelé6 csUcsterlletek
0sszehasonlitsaval torténik.

3.10. Az eredmények szamitasa
A szinezék mennyiségét, C (mg/kg), a kdvetkez6 dsszefliggéssel szamitjuk ki:
C= c*v=d/m
c = a kalibracios gorbérdl leolvasott mintaoldat koncentracioja pg/ml-ben
v = a minta térfogata ml-ben
d = a minta higitasi faktora
m= a minta tdmege g-ban
3.11. A mérési eredmény megadasa

Méréseink eredményét megbizhat6sagi hatarokkal adjuk meg. Kisszamu
parhuzamos mérés esetén a 95%-0s statisztikus biztonsdghoz tartoz6 és
adott mérésszam (n) mellett érvényes Student féle eloszlas kritikus
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értékének (t), a SD-nak és a visszanyerésnek (R) felhasznalasaval a mérési
eredmeny:

Ci, txsD
R™ Vn
Ci = a mért szinezék koncentraciok atlaga
R = a validalas soran kapott visszanyerés értéke
SD = a validalas soran kapott tapasztalati szoras értéke
n = a tényleges mérés parhuzamosainak szama
t = Student féle egyutthato6 kritikus értéke

Az eredmény akkor fogadhaté el, ha a parhuzamos meghatarozas mérési
eredményeibél szamolt tapasztalati szoras értéke <15rel %

3.12. A mérés ismételhetdsege

Ugyanazon személyek 4ltal péarhuzamos méréseinek eredményeibdl
kiszamitjuk az SD és RSD értékeket. A mérési eredményt elfogadjuk, ha az
RSD<15%

3.13. Forrasmunka

European Comission, RASFF news, News Notification: 03/99, Corrected
Method for detection of Sudan

4. Az analitikai mddszer fébb teljesitményjellemzéinek vizsgalata

4.1. A kalibracios gorbe linearitdsanak vizsgélata

A meért jel és a koncentracié dsszefliggése azt jelenti, hogy a mérégorbe
adott megbizhatdsdggal egyenesnek tekinthetd. Az egyenes egyenletét az
eredményekbdsl a legkisebb négyzetek modszerével szamitjuk, illetve a
kromatografias szoftverek kiszamoljak. A kozelités megbizhatdésagat a
korrelacids egyltthatdval jellemezhetjuk. A korrelacids egyitthato értéke +1
és -1 kozott véltozhat; ha értéke 0, a két valtozé nem flgg egymaéstol
lineérisan.

A ,t” statisztikai prébat hasznalhatjuk annak eldéntésére, hogy valamely
kiszamitott ,r” érték szignifikdnsan eltér-e a nullatél. Kiszamitjuk a ,t”
értékét a kovetkezo 0sszefiiggéssel:
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Megnézziik, hogy a sziikséges statisztikai biztonsaghoz és n-2 szabadsagi
fokhoz tartozo kritikus ,,t” értéknél kisebb vagy nagyobb. Ha nagyobb, az
r=0 hipotézist elvetjik.

tkrtikus(0,05;8)= 2,306 (tablazatbél)

0,1pug/ml-1pg/ml

Standard Kaligéz;%inélset%(‘jrbe Egéir‘?iléi%ir?ss ,t7 szamitott
Sudan Orange G | y=75,424x-0,880 0,99933 38,61
Para Red y=73,342x-0,446 0,99988 91,28
Sudan I. y=54,499x-0,233 0,99983 76,68
Sudan II. y=38,869x-0,323 0,99951 45,15
Sudan III. y=63,563x-0,981 0,99958 48,77
Sudan IV. y=62,001x+3,33 0,99478 13,77
1ug/ml-20pg/mli
Standard Kallgé;(élnolsetgeorbe Egglt?ilgicelr?ss »17 szamitott
Sudan Orange G y=19,073x-0,346 0,99995 141,41
Para Red y=17,706x-0,224 0,99999 316,22
Sudan I. y=13,132x-0,408 0,99997 182,57
Sudan II. y=9,157x-0,794 0,99993 119,51
Sudan IlI. y=16,225x-0,713 0,99998 223,60
Sudan IV. y=15,139x+2,665 0,99993 119,51

Mindkét koncentracié tartomanyban a  korrelacidés  koefficiensek
vizsgalatanal a tsam>twic , tehat R értéke szignifikansan eltér a "0"-tdl;
vagyis a mért jel és a koncentracio 6sszefiiggése linearis. A 6 komponenst
standard keverék kromatogramja lathatdé 3 kilénb6z6 hulldmhosszon az
alabbi &bran:

,,,,,
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4.2. A kimutatdasi hatar és a mennyiségi mérés alsé hataranak
meghatarozéasa

A Kimutatasi hatar (KH) és a mennyiségi mérés als6 hataranak (MH)
meghatarozasat 5 parhuzamos vak minta (amely mintdk nem tartalmaztak
azoszinezeket) analizisével allapitottuk meg. A mintakkal a teljes analitikai
elékészité munkat ugyanigy elvégeztik, mint az azoszinezéket tartalmazé
mintdkkal. A kromatogramokon a szinezékek helyén megjelené jeleket
kiértékeltik; és az aldbbi 6sszefliggések alapjan szamitottuk a kimutatasi
hatart és a mennyiségi mérés alsé hatarat.

Jkn=Jvak ATLAcT3SDvak Jmu=Jvak AtLact10SDyak

4.3. A szelektivitds mértékének meghatarozasa

A maddszer szelektivitasat killonb6z6é minta matrixok vizsgalataval végeztik,
amelyben megallapitottuk, hogy a modszer milyen mértékben képes az adott
komponensek meghatarozasara egyéb zavar6 alkotok jelenlétében, és ezt az
ismételhetéség tapasztalati szérasaval jellemeztik.

Szudéan
Orange G | ParaRed | Szudanl. | SzudanIl. | Szudan Ill. | Szudan IV.
pg/ml pg/ml pg/ml pg/ml pg/ml pg/ml

Atlag | 0,05543 0,01403 | 0,0613 0,04525 0,05605 0,07107
SD 0,01908 0,01395 | 0,0325 0,03506 0,03265 0,04726
KH 0,113 0,056 0,159 0,150 0,154 0,213
MH 0,246 0,154 0,387 0,396 0,383 0,544

A szelektivitds mértékének meghatarozdsdhoz a kovetkezé
mintamatrixok ismételhetdségét vizsgaltuk:
Kalocsai fiiszerpaprika
FAPAS minta
Szegedi fiiszerpaprika
Flszerkeverék
Kotanyi chilipor
Kotényi currypor
Mikadé Hot paprika
Rubin paprika
Fliszerpaprika 6rlemény
Chilipor
11. Mexikoi fuszerkeverék
Példaként a 2. és 3. minta vizsgalati eredményeit mutatjuk be, amelyeknél
standard hozzaadésos vizsgalatokat is végeztiink 2 koncentracio szinten.

CoeNooak~wdR

[EEN
©
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Hozzaadas: 50 pg/minta standard mix

Para
Para | Red [Szudéan| Szudan |Szudéan|Szudan |Szudan| Szudan [Szudan|{Szudan
Red | pg/ | I. po/ I |1 pg/| WL [ UL pg/ [IV. pg/[IV. pg/

pg/ml| minta pg/ml minta | pg/ml | minta | pg/ml| minta | minta | minta
3.1 |0,966|48,313| 0,880 44,000| 1,098| 54,900 1,143| 57,125 0,913|45,650
3 2 |0,975|48,750| 0,897| 44,825| 1,071| 53,563| 1,123| 56,150 0,915|45,763
3.3 |0,958|47,875 0,878 43,913| 1,064| 53,175| 1,078 53,900| 0,889|44,425
3 4 |1,040|51,988| 0,932 46,613| 1,415| 70,763| 1,104| 55,175| 0,973| 48,638
3 5 |1,034|51,713| 0,913 45,663| 1,203| 60,125] 1,101| 55,025 0,950|47,475
atlag | 0,995|49,728| 0,900 45,003| 1,170| 58,505| 1,110| 55,475 0,928]46,390
SD | 0,039| 1,965/ 0,023| 1,146| 0,148 7,394| 0,024| 1,220 0,033| 1,661

RSD
%

3,951| 3,951| 2,546| 2,546(12,639| 12,639] 2,199] 2,199| 3,580| 3,580

Vissza

) 99,46 90,01 117,01 110,95 92,78
nyerés

Hozzdadas: 100 pg/minta standard mix

Para | Para Szudan | Szudéan |Szudan| Szudan [Szudan|Szudan
Red |Red pg/| Szudan [Szudan I.| 1. Il. Inl. 1. V. |IV. ug/
pg/ml| minta |I. pg/ml| ug/minta| pg/ml | pg/minta| pg/ml [pg/minta| pg/ml | minta

31 1,950 97,5001 1,795 89,750 2,148 107,413| 2,145| 107,263 1,853| 92,638

32 1,967( 98,338 1,781 89,050| 2,155 107,763| 2,136| 106,775 1,846 92,300

3.3 1,972| 98,588] 1,795 89,738| 2,148 107,400 2,165| 108,250 1,873| 93,650

34 2,113|105,650] 1,945 97,250 2,395| 119,750 2,140| 106,975| 1,886| 94,300

35 2,081{104,050] 1,845 92,250 2,089| 104,450 2,132| 106,600 2,059/102,950

atlag |2,017|100,825( 1,832 91,608| 2,187| 109,355 2,143| 107,173] 1,903| 95,168

SD 0,075] 3,739 0,068 3,382 0,119 5,963| 0,013 0,651 0,088 4,423

RSD%]| 3,709 3,709 3,691 3,691| 5,453 5,453] 0,607 0,607) 4,647 4,647

Vissza
nyerés 100,83 91,61 109,36 107,17 95,17
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Hozzaadas: 50 pg/minta standard mix

Szudan|Szudan| Para | Para Szud Szudan Szudan
Orange|Orange| Red | Red |Szudan|Szudan|an Il.|Szudan|Szudan| IlI. |Szudan| IV.
G Guo/ | no/ | pa/ | Lopg/ | po/ (1. pg/| I Mg/ | IV. pa/

pg/ml [ minta | ml [ minta | pg/ml | minta | ml | minta | pg/ml | minta | pg/ml | minta

21 0,892| 44,600]1,023|51,150| 1,331| 66,538]1,014( 50,675| 0,953]47,625( 1,651|82,538

2.2 0,924| 46,188|1,047(52,350( 1,371 68,525]1,042| 52,088| 0,988(49,388( 1,661(83,038

23 0,904| 45,188)1,035(51,725| 1,342| 67,075]1,028( 51,375| 0,971]|48,550( 1,635|81,738

2.4 0,916] 45,788 1,064(53,200| 1,395| 69,750]1,042( 52,088| 1,008|50,413| 1,718|85,875

25 0,878| 43,900]1,022(51,075| 1,327| 66,325]1,007( 50,350| 0,964]48,200( 1,655|82,738

atlag | 0,903] 45,133|1,038(51,900| 1,353| 67,643(1,026] 51,315 0,977|48,835| 1,664(83,185

SD 0,018 0,915/0,018| 0,890| 0,029| 1,458]0,016( 0,797| 0,022] 1,089( 0,032| 1,579

RSD
% 2,027 2,027|1,714| 1,714] 2,155] 2,155|1,552| 1,552| 2,230| 2,230( 1,898| 1,898
Vissza
nyerés 90,27 103,80 97,94 102,63 97,67 104,09

Hozzdadas: 100 pg/minta standard mix

Szudan| Szudan Para Szudén Szudén
Orange|Orange| Para | Red [Szudan|Szudéan|Szudan|Szudan|Szudan| IIl. |Szudan| IV.
G |Gug/| Red | pgo/ | Lopg/ 1L 1L pg/| NI pa/ | IV. | pol/

pg/ml| minta [ pg/ml | minta [ pg/ml| minta | pg/ml [ minta | pg/ml | minta | pg/ml | minta

2.1 1,79( 89,36 2,07|103,73| 2,35/117,26] 2,02(100,76] 1,94] 96,95 2,60/130,03

22 1,75| 87,71 2,05(102,43| 2,34[117,04] 1,95 97,41] 1,91 95,31 2,59|129,58

2.3 1,78 88,78 2,09(104,58| 2,39|119,35 2,01/100,68( 1,95| 97,36] 2,63|131,41

2.4 1,79] 89,601 2,09(104,55| 2,37(118,65| 1,96 97,83] 1,94] 96,96 2,62|/130,85

25 1,84] 92,201 2,11{105,25| 2,39(119,60| 2,00{100,14] 1,97| 98,60 2,66|{132,85

atlag | 1,79] 89,53 2,08|104,11| 2,37{118,38| 1,99] 99,36 1,94| 97,04] 2,62(130,94

SD 0,03] 1,66 0,02 1,08 002 1,18 0,03] 162 0,02 1,18 0,03 1,28

RSD
% 1,86 1,86) 1,04 1,04 1,00f 1,001 1,63 1,63 1,21 1,21 098] 0,98

Visszanyerés| 89,53 104,11 97,50 99,36 97,04 97,79
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Az eredményekbél lathatd, hogy a kilénbdzé matrixok esetén az
ismételhetéség tapasztalati szorasa kisebb, mint a protokollban eléirt 15 %.
A visszanyerések adatait vizsgadlva lathatd, hogy azok az elgirt
hatarértékeket nem haladjak meg; 80-120% koz6tt mozognak.

A mddszer szelektivitasat az egyes matrixok esetén a kromatogramon a
Szudan I, 11, 111, 1V, Szudan Orange G, Pare Red csucsok felbontas (Rs)
értékeinek meghatarozasaval is jellemeztiuk.

gzrl;c:]égr; Para Red|Szudéan I.|Szudan Il.[ Szudan |[Szudan IV.
Rs Rs Rs Rs I11. Rs Rs
2.1 1,5 10,4 3,6 2,6 7,2 9,6
2.2 1,5 10,4 3,6 2,6 7,3 9,6
2.3 1,5 10,4 2,6 2,6 7,2 9,6
2 4 1,5 10,4 3,6 2,7 7,3 9,6
25 1,5 10,4 3,6 2,6 7,2 9,5
Para Red | Szudan I. | Szudan Il. | Szudan Il1. | Szudan IV.
Rs Rs Rs Rs Rs
3.1 7,3 4,1 1,4 1,3 7,0
32 2,2 4,1 1,4 1,3 6,9
3.3 2,4 1,5 1,5 1,3 12,0
3.4 2,5 1,7 1,1 1,2 12,0
3.5 10,4 3,6 2,6 7,2 9,5

A tédblazatokban lathatd, hogy a matrixoknal a felbontoképesség (Rs) eléri
vagy nagyobb, mint 1,3; igy teljesiti a protokollban eléirt elvalasztast. A
felbontOképesség értékeit vizsgalva egyik matrix esetén sem tapasztaltunk a
kromatogramon a Szudan I, Il, Ill, IV, Szudan Orange G, Pare Red csucsait
zavaro, rosszul elvald csics megjelenését.

A Szudan | és Szudan IV azoszinezéket tartalmaz6 FAPAS minta
kromatogramja:
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DADI A, Sig=480,4 Ref=0ff (SUDAN_PARARED\080225000009.D)
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DAD1 B, Sig=520,16 Ref=off (SUDAN_PARARED\080225000009.D)
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DAD1 C, Sig=388,8 Ref=off (SUDAN_PARARED\080225000009.D)
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Tiltott azoszinezéket nem tartalmaz6 minta kromatogramja:

DADI A, Sg=480,4 Ref-off (SUDAN_PARARED\0B0214000007.D)
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DADI B, Sig=520,16 Ref=0ff (SUDAN_PARAREDI080214000007.D)
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DADI C, Sig=388,8 Ref=off (SUDAN_PARAREDI080214000007.0)
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5. A mérési eredmény megadasat és az eredmeény megbizhatdsagi
adatai

Méréseink eredményét megbizhatosagi hatarokkal adjuk meg. Kisszamu
parhuzamos mérés esetén a 95%-0s statisztikus biztonsdghoz tartoz6 és
adott mérésszam (n) mellett érvényes Student féle eloszlas kritikus
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értékének (t), a SD-nak és a visszanyerésnek (R) felhasznalasaval a mérési
eredmeny:

Ci N txSD
R~ Vn
Ci = amértszinezék koncentracidk atlaga
R = avalidalas soran kapott visszanyerés értéke
SD = avalidalas soran kapott tapasztalati széras értéke
n = atényleges mérés parhuzamosainak szama
t = Student féle egyltthato kritikus értéke

Az eredmény akkor fogadhat6 el, ha a parhuzamos meghatarozds mérési
eredményeib6l szamolt tapasztalati szdrés értéke <15 rel%

6. A mérérendszer és az alkalmazott modszer hasznalhatdsdganak
értékelése

A mérérendszer az elvégzett teszt alapjan megfelelé az adott analitikai cél

eléréséhez.

Az alkalmazott modszernél a mennyiségi mérés als6 hatdra megfelelének
bizonyult az élelmiszerekben a szinezék szennyezettség biztonsagos
kimutatasahoz.

Az ismételhetéségek és a visszanyerések adatai kielégitok.

A kilonb6z6 matrixokban a zavard csucsok megfeleléen elvéalaszhatok a
mérendé komponensektél.

A csucsok tisztasdga a méréssel egyidejiileg felvett spektrum segitségével
ellenérizheto.

Osszefoglaléan megallapithaté, hogy a Szudan 1, II, I, 1V, a Szudéan
Orange G, a Pare Red vizsgalati modszere, eszkdzrendszere megfelel az
analizissel szemben tamasztott kovetelményeknek, és alkalmas az adott
feladat elvégzésére.
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