Az 56/2004. (1V.24.) FVM rendelet mellékletének 49. sorszdmii eldirdsa

MAGYAR ELELMISZERKONYV

(Codex Alimentarius Hungaricus)
Hivatalos Elelmiszervizsgalati Modszergyiijtemény

3-1-80/891 szamu eléiras
(2. kiadas — 2006.)

Etolaj, étkezési zsir, valamint ezek hozzaadasaval késziilt élelmiszerek
erukasav-tartalmanak meghatarozasi modszere

1. §

A Magyar Elelmiszerkonyvnek az étolajokban, zsirokban, valamint hozzdadott étolajat
€s zsirt tartalmazé élelmiszerekben megengedett erukasav-tartalomrdl szo6lo 1-3-76/621
szamu eldirdsa 1. §-dban szerepl0 termékek erukasav-tartalmdnak meghatdrozasat a
mellékletben leirt modszer szerint kell elvégezni.

2.8

Ez az eldirds 2007. januar 1-jén 1é€p hatdlyba, ezzel egyidejiileg a Magyar
Elelmiszerkdnyvnek az étolaj, étkezési zsir, valamint ezek hozzdadasaval késziilt élelmiszerek
erukasav-tartalmanak meghatarozasarol szol6 3-1-80/891 szdmu eldirdsa 1995-ben jovahagyott
1. kiaddsa hatdlyat veszti.

3.8

Ez az el6irds a kozvetleniil emberi fogyasztdsra szdnt olajok (étolajok) €s zsirok
(étkezési zsirok), valamint a hozzaadott olajokat €s zsirokat tartalmazo élelmiszerek erukasav-
tartalmanak meghatdrozdsara vonatkozé kozosségi vizsgalati modszerekrol sz6l6, 1980. julius
25-1 80/891/EGK bizottsagi irdnyelvnek valé megfelelést szolgélja.



Melléklet a 3-1-80/891 szdmui elbirdshoz
Az erukasav-tartalom meghatarozasa
1. Tdrgy és alkalmazdsi teriilet
Ezzel a médszerrel az erukasav-tartalmat lehet meghatdrozni
a) olajokban és zsirokban, az esetleg jelenlevo cetolajsav (a dokozénsav cisz-izomérje, amely
a halolajokban fordul el6) mellett;
b) hidrogénezett olajokban és zsirokban a cetolajsav €s a dokozénsav transz-izomérjei mellett.
2. Fogalom-meghatdrozds
Erukasav-tartalom: az erukasav mennyisége a leirt modszer szerint meghatdrozva.

3. A modszer elve

A zsirsavak metilésztereit eziist-nitritot tartalmazd vékonyréteg lemezen kis hOmérsékleten
elvalasztjuk. Az elvdlasztott észterek mennyiségét gazkromatograffal meghatarozzuk.

4. Vegyszerek
4.1. Viz

4.1.1. Ha az oldéshoz, higitdshoz és mosdshoz vizet hasznalunk, Gigy azon mindig desztillalt
vizet, vagy azzal azonos min0ségli ionmentes vizet értiink.

4.1.2. Ha ,,0ld4sndl” vagy ,,higitdsndl” a reagensre semmilyen utasitds nincs megadva, 4gy
az mindig vizben torténd oldds, illetve vizzel torténd higitést jelent.

4.2. Vegyszermindség

Amennyiben semmilyen ellenkezd utasitds nincs, az Osszes felhaszndlt vegyszernek
»analitikai legtisztabb”(alt.) mindséglinek kell lennie.

4.3. Frissen desztillalt dietil-éter, peroxidmentes.

4.4. n-Hexéan

4.5. Szilikagél G, (Kieselgel G), réteg-kromatografids célra.
4.6. Szilikagél G, (Kieselgel G), oszlop-kromatografias célra.

4.7. Eziist-nitrat oldat, 200 g/l: 24 g eziist-nitratot vizben feloldunk, majd vizzel 120 ml-re
feltoltjiik.

4.8. Erukasav-metilészter oldat, 5 mg/ml: 50 mg erukasav-metilésztert néhany ml n-hexdnban
feloldunk, majd n-hexdnnal 10 ml-re feltoltjiik.

4.9. Tetrakozansav-metilészter oldat, belsd standard, 0,25 mg/ml: 25 mg tetrakozdnsav-
metilésztert néhany ml n-hexdnban oldunk (mint a 4.8-nél) és 100 ml-re feltoltjiik.

4.10. Futtatészer: toluol : n-hexdn = 90 : 10 ardnyu (v/v) elegye.



4.11. 2,7-diklér-fluoreszcein oldat, 0,5 g/l: 50 mg 2,7- dikl6r-fluoreszceint melegités €s keverés
kodzben 100 ml 50%-os vizes metanolban oldunk.

5. Eszkozok
5.1. Analitikai mérleg 0,1 mg mérési pontossaggal

5.2. Vékonyréteg-kromatografids eszkozok és a kovetkezok:

5.2.1. FagyasztGszekrény, amelynek tdrol6-hémérséklete minusz 20 °C és minusz 25 °C
kozott van

5.2.2. Uveglapok, 200 mm x 200 mm-es
5.2.3. UV-lampa

5.2.4. Uvegoszlop, 200 mm hosszt, belsé atmérdje 10 mm, iiveggyapottal vagy iivegsziird
lappal ellatva, ennek hianydban kis tiveg szlir6tolcsér is hasznalhaté

5.2.5. Eszk6zok az oldatok vékony csik vagy vonal formdjaban torténd felviteléhez.
5.3. Gazkromatograf elektronikus integratorral, MSZ ISO 5508 szerint.
6. A minta elokészitése

6.1. Altaldnos rész
A vizsgdlandé minta mennyisége 50 g, amennyiben nagyobb mennyiségre nincs sziikség.

6.2. A minta vizsgalat el6tti elokészitése
A mintét vizsgélat el6tt homogenizalni kell.

6.3. Térol4s
Az elokészitett mintdt dllandbéan egy jol zarhaté edényben kell tarolni.

7. A vizsgélat menete

7.1. A zsirsav-metilészterek eldéllitasa.
Kb. 400 mg olaj- vagy zsirmintabol az MSZ ISO 5509 szerint zsirsavmetilészter oldatot allitunk
eld, amely kb. 50 mg/ml zsirsavmetilésztert tartalmaz hexanban oldva.

7.2. Vékonyréteg-kromatografia.

7.2.1. A rétegek elddllitasa.

60 g szilikagélt (4.5.) és 120 ml eziist-nitrat oldatot (4.7.) egy 500 ml-es gdmblombikba
mériink és homogén szuszpenzid eldallitdsa céljabol egy percig rdzzuk. A szuszpenzidt a
szokédsos modon kb. 0,5 mm rétegvastagsidgban a lemezre felvissziik. A mennyiség 5 db 200
mm X 200 mm-es lemez befedésére elegendd. A lemezeket levegdn megszaritjuk (a legjobb
kb. 30 percig sotétben végezni); utdna kb. 2 6ra 30 percig 100 °C-on szdritészekrényben
szaritjuk, aktivaljuk. Az aktivalds utdn a lemezeket amilyen gyorsan csak lehet, hasznéljuk
fel, ha sziikséges sotétben kell azokat tarolni és felhasznalas elott ajbol aktivalni.

Megjegyzés: 110 °C-os egyéris aktivélds elegendd, amennyiben a lemezek szine ekzben
nem soOtétedik meg. Amennyiben az oldalhatést el akarjuk keriilni, igy minden lemezre az
oldalaktdl és a felsd sz€I1tdl 10 mm tdvolsdgra, a rétegre egy vonalat karcoljunk, miel6tt a
lemezt haszndlnank.



7.2.2. A metilészter felvitele.

Felvivoeszkozzel (5.2.5.) a mintdbdl elddllitott metilészter oldatbdl (7.1.) 50 ul-t felvisziink
a rétegre kb. 50 mm-es vonalban, legaldbb 40 mm-re az oldalakt6l és 10 mm-re a lemez als6
sz€1€t6l. Ezutan felvisziink 100 pl-t a mintdbdl eldéllitott metilészter oldatot (7.1.) és az
erukasav-metilészter oldatot (4.8.) 1:1 ardnyd keverékébdl. A lemez fényérzékenysége miatt
az oldatok felvitelénél kiilonos figyelemmel kell eljarni. A metilészter felvitele utan a lemez
als6 sz€Iét dietil-éterbe merithetjiik addig, amig az éterfront kb. 5 mm-el a startvonal folé
emelkedik. Ezdltal a metilészter egy sziik csikban koncentralodik.

Megjegyzés: felvihetink még 50 ul erukasav-metilészteroldatot (4.8.) a lemezre abbdl a
célbdl, hogy kifejlesztés utdn az erukasav-metilésztert tartalmaz6 zéndban az azonositast
megkonnyitsiik (1asd: az 4brat).

7.2.3. A kromatogram kifejlesztése

A megfeleld futtatészert (4.10.) a futtatokadba ontjiik Gigy, hogy magassdga 5 mm legyen, és
a fedot ratéve egy fagyasztdszekrénybe tessziik (5.2.1.), amelynek homérséklete minusz 25
°C, vagy ehhez kozel 4ll6 héfokud. Bizonyos esetben célszerli lehet a futtatokad kibélelése,
pl. sztir6papirral (kb. két 6ra milva alkalmas a kromatogram kifejlesztésére).

A lemezt OGvatosan a futtatdkadba allitjuk és hagyjuk a folyadékot kb. a lemez
magassaganak feléig, kétharmaddig felfutni. A lemez kivétele utan az olddszert a lemezrol
gyenge nitrogéndrammal elpdrologtatjuk. Ezutdn a lemezt djra a futtatokddba tessziik, és
hagyjuk a folyadékot a lemez felsé széléig felfutni. Végiil a lemezt djra kivessziik, és a fent
leirtak szerint nitrogéndrammal megszaritjuk, majd 2,7-diklér-fluoreszcein oldattal (4.11.)
lepermetezziik.

UV-fényben lehet meghatarozni a minta erukasav-metilészter zonajat, dsszehasonlitva az
erukasav-metilésztert tartalmaz6 minta intenzivebb zéndjaval (1asd: az dbrat).

7.2.4. A metilészter-frakcid elkiilonitése.

A minta erukasavmetilésztert tartalmaz6 z6ndjéat a lemezrdl teljes mennyiségben lekaparjuk,
és egy 50 ml-es lombikba tessziik.

Az erukasav-metilészter feletti és alatti szilikagélt, amely az Osszes tobbi zsirsavmetilészter
frakciét tartalmazza, a lemezrdl hasonldéan lekaparjuk és egy masik 50 ml-es lombikba
tessziik. Mindegyik lombikba 1,0 ml tetrakozansav-metilésztert tartalmazé standard oldatot
(4.9.) és 10 ml dietil-étert mériink (4.3.). Osszekeverjiik és mindkét lombik tartalmat
egyenként egy-egy kb. 1 g szilikagélt (4.6.) tartalmaz6 oszlopra, vagy iiveg szlir6tdlcsérre
(5.2.4.) vissziik.

Az észtert haromszor-négyszer 10 ml dietil-éterrel elualjuk. Az eluatumokat kis lombikba
gyljtjiik, gyenge nitrogénaramban az olddszer nagy részét Ovatosan, kis részletekben
elparologtatjuk €s azutin kupos végli livegcsékbe atvisszilk. A maradék olddszert
nitrogéndramban elparologtatjuk, a metil-észter az tivegcse aljdban koncentralodik.

Végiil a metilésztert kb. 25-50 pl hexanban feloldjuk. (4.4.)

7.3. Gazkromatografia

7.3.1. Az MSZ ISO 5508 szerint lefrt moédszer alapjdn 1-2 pl metilészteroldatot
befecskendeziink.

a) az erukasav-metilésztert tartalmazo frakciobol, és

b) abbdl a frakcidébol, amely a tobbi zsirsav-metilésztert tartalmazza.

7.3.2. Elektronikus integritor segitségével a kovetkezd csucs alatti teriileteket hatarozzuk
meg:
7.3.2.1. az erukasav-metilésztert tartalmazoé frakcié kromatogramjabol:



a) erukasav-metilészter (E),
b) belso standard (L),
¢) az 0sszes metilészter a belso standard nélkiil (EF),

7.3.2.2. a tobbi zsirsav metilészterét tartalmazo frakcié kromatogramjabol:
a) az 0sszes metilészter a belso standard nélkiil (RF),
b) a belso standard (L,).

8. Az eredmények kiszdmitasa
8.1. Szamitas €s képletek

8.1.1. A minta erukasav-tartalmat, amelyet mint metilésztert az Osszes metilészter
szdzalékdban fejezziik ki, a kovetkezd képlettel szamitjuk ki:

E
—EF RE_ x 100
L1(7+7)

L L

ahol:

E, EF, RF, L;, és L, a csucs alatti teriileteket jelentik a 7.3.2. pontnak megfelelden,
amelyeket sziikség esetén egy hitelesitési faktorral korrigdltunk.

Az el6zd képlettel meghatdrozott erukasav-metilészter tartalom jelenti a minta erukasav-
tartalmadt az Osszes zsirsavra vonatkoztatva.

8.1.2. Ha a csucs alatti teriileteket szdzalékban fejezziik ki, akkor EF és RF-ként a
kovetkezo értékeket alkalmazhatjuk:

EF = 100-L;
RF = 100-L,

8.1.3. A 8.1.1. szerinti képlet feltételezi, hogy a minta tetrakozansav-tartalma
elhanyagolhat6. Ha a tetrakozdnsav mennyisége mégis szamottevd, Ugy a tetrakozdnsav
értékét (L,), amelyet a maradék frakcié kromatogramjabdl hatdroztuk meg, csokkenteni
kell:

(L = Ty) -re
ahol:
T, -P,
T,=—"""2 és
£

T, = a mintdbdl szdrmazd tetrakozansav-metilészter csucs alatti teriilete, amely a
részteriilete a tobbi zsirsav-metilészter frakcidban 1évd belsO standard cstucs alatti
teriilletének.

P, = a palmitinsav-metilészter csucs alatti teriilete a tobbi zsirsavészter frakcidjanak kroma-
togramjaban.

Ty = a tetrakozansav-metilészter csucs alatti teriilete az Osszes zsirsavat tartalmazo eredeti
minta metilésztereinek kromatogramjiban.

Pp = a palmitinsav-metilészter csucs alatti teriilete az Osszes zsirsavat tartalmazé eredeti
minta metilésztereinek kromatogramjiban.



9. Ismételhetdség

Az ugyanazon a mintan, egy idoben vagy gyors egymdsutanban, azonos koriilmények kozott,
ugyanazon személy daltal elvégzett két meghatdrozds eredménye kozotti kiilonbség nem
haladhatja meg az eredmény 10%-4t vagy 0,5 grammot 100 gramm mintaban, a magasabb érték
figyelembevételével.

ABRA

Erukasav-, cetolajsav- és dokozénsav transz-izomerek metilésztereinek
vékonyréteg-kromatogramja

Telitett zsirsavak metil-
észterei

Transz-izomerek

Erukasav-metilészter'"

Cetolajsav-metilészter

Egyeb monoen-ek a====x ===
D tererhdiin oy
Dién-ek és polién-ek
-_—TT L
- L ] o L=~ ] -
1 2 3
1 Minta

2 Erukasav-metilészter
3 Minta + erukasav-metilészter

D Az erukasav-metilészter-frakcié egyéb, egy kettdskotést tartalmazé szénldnci zsirsav-
metilésztereket is tartalmaz, de nem tartalmaz cetolajsav-metilésztert.



