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A BIZOTTSAG 2091/2002 RENDELETE
(2002. november 26.)

a szeszes italok elemzésére vonatkozdé kozosségi referencia-médszerek megillapitdsirél szolé
2870/2000/EK rendelet mddositasarol

AZ EUROPAI KOZOSSEGEK BIZOTTSAGA,
tekintettel az Eurépai Kozosséget létrehozd szerz8désre,

tekintettel az Ausztria, Finnorszdg és Svédorszdg csatlakozdsi
okmadnyédval médositott, a szeszesitalok meghatdrozdsdra, meg-
nevezésére ¢és kiszerelésére vonatkozé dltaldnos szabalyok
megéllapitdsdrdl sz6l6, 1989. méjus 29-i 1576/89/EGK tandcsi
rendeletre ('), és killonosen annak 4. cikke (8) bekezdésére,

mivel:

(1) A szeszesitalok elemzésére szolgdld kozosségi referencia-
modszerek megéllapitdsardl sz616, 2000. december 19-i
2870/2000/EK bizottsagi rendelet (*) a mellékletben mu-
tatja be ezeket a modszereket.

(2) A Bizottsdg altal tdmogatott kutatdsi projekt részeként
nemzetkozileg elismert eljardsok szerint keriilt sor négy,
a kovetkez$ anyagok meghatdrozdsara szolgdld elemzési
moédszer validdldsdra: transzanetol dnizzsal izesitett
szeszesitalokban, glycyrrhizin-sav és kalkonok pastisban,
valamint  tojdssirgdja  tojaslikdrben és  tojdsalapu
likrben.

(3)  Ezt a négy mddszert kozosségi referencia-médszernek
lehet elismerni, és a 2870/2000/EK rendelet melléklete
ezzel kiegésziil.

4 Az e rendeletben el6irt intézkedések osszhangban
vannak a Szeszesital Végrehajtdsi Bizottsig vélemé-
nyével,

ELFOGADTA EZT A RENDELETET:

1. cikk

A 2870/2000/EK rendelet melléklete a kovetkez8képpen
modosul:

1. A melléklet osszefoglaléjaban az V., VL, VIL és IX. pont alatt
szerepld ,(p.m.)” megjegyzést el kell hagyni.

2. A IIL fejezet utdn az e rendelet mellékletében szerepls V.,
VL, VIL és IX. fejezettel egésziil ki.

2. cikk

Ez a rendelet az Eurdpai Kozosségek Hivatalos Lapjdban valé kihir-
detését kovetd hetedik napon 1ép hatilyba.

Ez a rendelet teljes egészében kotelezd és kozvetleniil alkalmazand6 valamennyi tagdllamban.

Kelt Briisszelben, 2002. november 26-an.

() HL L 160., 1989.6.12., 1. o.
() HL L 333.,2000.12.29., 20. o.

a Bizottsdg részérdl
Franz FISCHLER
a Bizottsdg tagja
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MELLEKLET

V. ANETOL. A SZESZESITALOKBAN TALALHATO TRANSZANETOL MEGHATAROZASA GAZKROMA-

4.1.
4.
43.
4.4,

4.5.

TOGRAFIAVAL

Alkalmazisi teriilet

Ez a mddszer az dnizsizesitésti szeszesitalokban taldlhaté transzanetol kapilldris gdzkromatografidval torténd
meghatdrozasdra szolgél.

Rendelkezd hivatkozdsok

ISO 3696: 1987 Viz: analitikai laboratériumi hasznalatra. Meghatdrozasok és vizsgdlati modszerek.

Elv

A szeszesitalok transzanetol-koncentracidjanak meghatdrozdsa gazkromatogrifidval (GC) torténik. Egyforma
mennyiségl belsé standardot — pl. 4-allil-anisol (esztragol), amennyiben a minta nem tartalmaz természetes
eléforduldsti esztragolt — kell adni a vizsgélati mintdhoz és egy ismert koncentracioji transzanetol referenciaol-
dathoz, majd mindkettSt 45 %-os etanol oldattal kell felhigitani és kozvetleniil a gdzkromatografids rendszerbe
injektalni. A nagy mennyiség(i cukrot tartalmazé likérok esetében a minta elkészitése és az elemzés elvégzése
el6tt extrahdldsra van sziikség.

Reagensek és anyagok

Az elemzés sordn csak minimum 98 %-os tisztasigl reagenseket szabad haszndlni. Az ISO 3696 szerinti leg-
aldbb 3-as tisztasdgi fokozatt vizet kell hasznélni.

A referenciaanyagokat hitivos (4 °C) helyen, fénytdl védve, aluminium tdroléedényben vagy szinezett tivegii
(borostyaniiveg) reagensiivegekben kell tdrolni. A dugdkat lehetSség szerint aluminiumtomitéssel kell elldtni.
Haszndlat el6tt a transzanetolt ki kell ,olvasztani” kristdlyos allapotdbdl, de ebben az esetben a hémérséklet
soha nem haladhatja meg a 35 °C-ot.

96 % (V|V) etanol (CAS 64-17-5)

1-metoxi-4-(1-propenil) benzol; (transzanetol) (CAS 4180-23-8)
4-allilanisol (esztragol) (CAS 140-67-0), javasolt bels§ standard (IS)
45 % (V[V) etanol

Adjunk 560 g desztilldlt vizet 378 g 96 % (V|V) etanolhoz.

Standardoldatok készitése

Valamennyi standardoldatot szobahémérsékleten (15-35 °C), fénytSl védve, aluminium tdroléedényben vagy
szinezett iivegli (borostydniiveg) reagensiivegben kell tdrolni. A dugdt lehetdség szerint aluminiumtomitéssel
kell elldtni.

Mivel a transzanetol és a 4-allilanisol vizben gyakorlatilag oldhatatlan, igy azokat a 45 % (V|V) etanol (4.4.)
hozzdadésa el6tt 96 % (V[V) etanolban (4.1.) kell feloldani.

A torzsoldatokat minden héten frissen kell elkésziteni.

,A” standardoldat
Transzanetol torzsoldat (koncentrdcio: 2 gfl)

Mérjiink be 40 mg transzanetolt (4.2.) egy 20 ml-es mérSlombikba (vagy 400 mg-ot egy 200 ml-esbe stb.).
Adjunk hozzd 96 % (V|V) etanolt (4.1.), majd toltsik fel jelig 45 % (V/V) etanollal (4.4.), és alaposan keverjiik
Ossze.

,B” bels§ standardoldat
Bels§ standard torzsoldat, pl. esztragol (koncentraci6: 2 gl)

Mérjiink be 40 mg esztragolt (4.3.) egy 20 ml-es mérSlombikba (vagy 400 mg-ot egy 200 ml-esbe stb.).
Adjunk hozzd 96 % (V[V) etanolt (4.1.), majd toltsik fel jelig 45 % (V/V) etanollal (4.4.), és alaposan keverjiik
0ssze.
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5.1.

5.2.
5.3.

5.4.

6.1.
6.2.
6.3.
6.4.
6.5.
6.6.

8.1.

8.2.

A ldngionizacios detektor linedris érzékenységének ellendrzésére szolgdl6 oldatok

Ellendrizni kell a ldngionizacids detektor linedris érzékenységét a szeszesitalok kiilonbozé transzanetolkoncent-

s sz

sz

késziteni a kovetkez6k szerint: vegyiink az ,A” torzsoldatbdl (4.5.1) 0,5, 1, 1,5, 2 és 2,5 ml-t, majd pipet-
tazzuk be ezeket egy-egy 20 ml-es mérSlombikba; mindegyik lombikba pipettdzzunk be 2 ml-t a ,B” belss
standardoldatbdl (4.5.2.), majd toltsiik fel jelig 45 térfogatszazalékos etanollal (4.4.), és alaposan keverjitk dssze.

,C” standardoldat

Vegyiink az ,A” torzsoldatbdl (4.5.1.) 2 ml-t, és pipettdzzuk be ezt egy 20 ml-es mérdlombikba, majd adjunk
hozzd 2 ml-t a ,B” belsd standardoldatbdl (4.5.2.), majd toltsiik fel jelig 45 % (V/V) etanollal (4.4.), és alaposan
keverjiik ossze.

Késziilékek és berendezések

Kapilldris gazkromatograf lingionizdciés detektorral és integratorral, illetve a csticsmagassdagok vagy teriiletek
mérésére képes egyéb adatkezel rendszerrel, valamint egy automata mintavevével vagy a kézi mintainjekta-
lashoz sziikséges berendezéssel kiegészitve.

Split/splitless injektor

Kapilldris kolonna, példul:

Hosszisdg: 50 m

Belsé 4tmérd: 0,32 mm

Filmvastagsag: 0,2 pm

Alléfazis: FFAP — médositott TPA, polietilén-glikol tipusii térhdlés porézus polimer.

Altaldnos laboratériumi berendezés: preciziés méréiivegek, analitikai mérleg (mérési pontossag: + 0,1 myg).

Kromatogrifids koriilmények

A kolonna tipusdnak és méreteinek, valamint a gazkromatogréfids koriilményeknek olyanoknak kell lenniiik,
hogy az anetol és a bels§ standard elvdljanak egymdstdl és minden egyéb zavaré anyagtdl. Az 5.3. pontban
példaként megadott kolonnéval kapcsolatos tipikus koriilmények a kovetkezdk:

Viv8gdz: analitikai tisztasgi hélium

Aramldsi sebesség: 2 ml/perc

Injektor hémérséklet: 250 °C

Detektor hémérséklet: 250 °C

Széritdegység hdmérséklet: izotermikus, 180 °C, id6tartam: 10 perc

Injektdldsi volumen: pl, split: 1:40.

Mintdk

A mintékat szobahSmérsékleten, fénytdl és hidegtdl védve kell tarolni.

Eljdrds
Mintavizsgalat az esztragol jelenlétének meghatdrozasa céljabol

Bels§ standard hozzdaddsa nélkiili vakprébat kell végezni, hogy meggy6zddjiink arrdl, hogy a mintdban nem
fordul el6 természetes esztragol. Ha a mintdban természetes esztragol fordul eld, akkor egy mdsik bels§ stan-
dardot kell vilasztani (példdul mentolt).

Pipettdzzunk be 2 ml mintdt egy 20 ml-es mérélombikba, majd toltsiik fel jelig 45 % (V/V) etanollal (4.4.), és
alaposan keverjiik ossze.

Ismeretlen mintdk készitése

Pipettdzzunk be 2 ml mintdt egy 20 ml-es mérélombikba, adjunk hozzd 2 ml-t a ,B” belsé standardoldatbdl
(4.5.2.), majd toltsiik fel jelig 45 % (V/[V) etanollal (4.4.), és alaposan keverjiik dssze.
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8.3.

8.4.

8.5.

9.1.

9.2.

9.3.

10.

Vakoldat

Pipettdzzunk be 2 ml-t a ,B” bels6 standardoldatbdl (4.5.2.) egy 20 ml-es mérSlombikba, majd toltsiik fel jelig
45 % (V|V) etanollal (4.4.), és alaposan keverjiik ossze.

Linedris érzékenységteszt

Az elemzés megkezdése el6tt ellendrizziik a ldngionizdcis detektor linedris érzékenységét tgy, hogy egymads
utdn hdromszor elvégezziikk minden egyes linedris standardoldat (4.5.3.) elemzését.

Az integritor dltal az egyes injektdldsokra vonatkozdan adott cstcsteriiletek vagy csicsmagassdgok alapjdn
dbrézoljuk grafikonon az anyaoldat-koncentriciét (g/l) az egyes R-aranyok fiiggvényében.

R = a transzanetol csticsmagassdga vagy teriilete osztva az esztragol csiicsmagassagdval vagy teriiletével.
Eredményként egy linedris grafikont kell kapnunk.

Meghatérozds

Injektdljuk be a vakoldatot (8.3.), majd a ,C” standardoldatot (4.5.4.), majd az egyik linedris standardoldatot
(4.5.3.) — ami minGségellendrz8 mintaként funkciondl (ennek kivélasztdsa az ismeretlen mintdban levé transz-
anetol val6szindsithetS koncentracidjanak figyelembevételével torténhet), majd az 6t ismeretlen mintat (8.2.);

az analitikai stabilitds biztositdsa érdekében minden 6t ismeretlen minta utdn iktassunk be egy linedris
(mindségellen6rz6) mintat.

Az érzékenységi tényezd kiszdmitdsa

Mérjitk meg vagy a csticsteriileteket (integrdtor vagy mds adatkezeld rendszer segitségével) vagy a csticsmagassd-
gokat (manudlis integrdlds) a transzanetolra és a belsé standardra vonatkozdan.

Az érzékenységi tényezd (RF,) kiszdmitdsa
Az érzékenységi tényezd kiszdmitdsa az aldbbiak szerint torténik:

RF, = (C/teriilet vagy magassdg) x (teriilet vagy magassag, [C,)

ahol:
@ a transzanetol koncentracidja az ,A” standardoldatban (4.5.1.)
C, a bels§ standard koncentrdci6ja a ,B” standardoldatban (4.5.2.)

terillet; a transzanetol csticsdnak teriilete (vagy magassaga)

terillet; a bels§ standard csticsdnak teriilete (vagy magassdga)

Az RF, kiszdmitdsa a ,C” oldat 6t mintdjdbol (4.5.4.) torténik.
A linedrisérzékenység-tesztoldatok elemzése

Injektdljuk be a linedrisérzékenység-tesztoldatokat (4.5.3.).

A minta elemzése

Injektdljuk be az ismeretlen mintaoldatot (8.2.).

Az eredmények kiszdmitdsa
A transzanetol-koncentracié kiszdmitdsa az aldbbi képlettel torténik:

¢, = C, x (teriilet vagy magassdg,/teriilet vagy magassg,) x RF,

ahol:
c az ismeretlen transzanetol-koncentracid
C, a bels§ standard koncentrécidja az ismeretlen mintdban (4.5.2.)

teriilet vagy magassdg, a transzanetol csticsdnak teriilete vagy magassdga
teriilet vagy magassdg,, a belsé standard cstcsdnak teriilete vagy magassdga

RF, az érzékenységi koefficiens (a 9.1. szerint szdmitva)
A transzanetol-koncentracié kifejezése grammyliterben torténik, egy tizedesjegy pontossaggal.
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11.

12.

12.2.1.

12.2.2.

12.4.1.

12.4.2.

12.4.3.

Mindségbiztositis és -ellendrzés

A kromatogramoknak olyanoknak kell lenniiik, hogy az anetol és a bels§ standard elvdljanak egymadstdl és
minden egyéb zavard anyagtdl. Az RF, érték kiszamitdsa a ,C” oldat (4.5.4.) ot injektdldsdra kapott eredmé-
nyekbdl torténik. Ha a szérdsi koefficiens (CV % = (standard eltérés/kozépérték)*100)) + 1 %-on belil van,
akkor az RF, dtlagértéke elfogadhatd.

A fenti szamitdst a linedrisérzékenység-tesztoldatokbol (4.5.3.) mindség-ellendrzés céljdbol vett mintdban taldl-
haté transzanetol koncentricidjinak a kiszamitdsdhoz kell alkalmazni.

Ha a belsd mindség-ellendrzéshez kivélasztott linedris oldat elemzésébdl szdmitott kozépértékek az elméleti
értékitk * 2,5 %-dn beliil vannak, akkor az ismeretlen mintdkra vonatkoz6 eredmények elfogadhatdk.

A nagy mennyiségii cukrot tartalmazé szeszesitalmintik és a lik6rmintdk gizkromatogrifids elemzés
el6tti kezelése

Alkohol extrahdldsa a magas cukortartalmii szeszesitalbdl annak érdekében, hogy kapillris gdzkromatogréfia
segitségével meghatdrozhaté legyen a transzanetol-koncentrécio.

Elv
A lik6rminta aliquot mennyiségéhez hozzdadjuk a belsé standardot, méghozzd a likérben levd analit (transz-

ammonium-szulfitot adunk. Az igy kapott elegyet jol felrdzzuk és lehditjiik, majd hagyjuk két réteg kialakuldsat,
amelyek koziil a fels6 alkoholréteget eltavolitjuk. Ennek az alkoholrétegnek az aliquot mennyiségét 45 térfogat-
szdzalékos etanol oldattal (4.4.) higitjuk. (Megjegyzés: ekkor nem adunk hozza belsé standardot, mert annak
hozzdaddsa mdr megtortént.) Az igy kapott oldatot gazkromatogréfids tton elemezziik.

Reagensek és anyagok
Az extrahélds sordn csak minimum 99 %-os tisztasdgu reagenseket szabad hasznalni.

Ammonium-szulfat, vizmentes (CAS 7783-20-2).

Kétbazisti natrium-foszfit-dodekahidrit (CAS 10039-32-4).

Késziilékek és berendezések

Erlenmeyer-lombikok, vélaszt6lombikok, hiitGszekrény.

Eljaras

Mintavizsgalat az esztragol jelenlétének meghatdrozdsa céljdbol

Bels§ standard hozzdaddsa nélkili vak extrahdldst (12.6.2) és elemzést kell elvégezni, hogy meggy$zddjiink
arrdl, hogy a mintdban nem fordul el§ természetes esztragol. Ha a mintdban természetes esztragol fordul eld,
akkor egy mdsik belsg standardot kell valasztani.

Extrahdlds

Pipettdzzunk 5 ml 96 % (V[V) etanolt (4.1.) egy Erlenmeyer-lombikba, mérjiink be ebbe a lombikba 50 mg
belsd standardot (4.3.), majd adjunk hozzd 50 ml mintdt. Adjunk hozzd 12 g vizmentes amménium-szulfdtot
(12.2.1) és 8,6 g kétbazisti ndtrium-foszfit-dodekahidratot (12.2.2.). Zdrjuk le dugéval az Erlenmeyer-
lombikot.

Rédzzuk a lombikot legaldbb 30 percen keresztiil. Ehhez haszndlhat6 valamilyen mechanikus rdzéeszkoz, kivéve
a teflonbevonati mdgneses keverérudat, mivel a teflon felszivja az analit egy részét. Megjegyzendd, hogy a
hozzdadott sék nem oldédnak fel maradéktalanul.

A dugdval lezart lombikot helyezziik legaldbb két érdra hiitGszekrénybe (T < 5 °C).

Ezt kovetSen két jol elkiiloniils folyadékrétegnek és egy szilird maradéknak kell ltszania. Az alkoholrétegnek
tisztdnak kell lennie; ellenkezd esetben addig kell a hiitést folytatni, amig a szepardlédds maradéktalanul végbe

nem megy.

Amikor az alkoholréteg mdr tiszta, vegyiink ki abbdl aliquot mennyiséget (pl. 10 ml) a vizes réteg felzavardsa
nélkil, tegyiik azt egy borostydniiveg fioldba, és jol zarjuk le.

Az elemzend§ extrahdlt minta elkészitése
Hagyjuk, hogy az extraktum (12.4.2.) szobahSmérsékletiivé valjon.

Vegyiink ki 2 ml-t a szobahdmérséklettivé vélt extrahdlt minta alkoholrétegébdl, pipettdzzuk azt be egy
20 ml-es mérlombikba, majd toltsiik fel jelig 45 térfogatszdzalékos etanollal (4.4.), és alaposan keverjiik Ossze.
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Meghatérozds

Kovessiik a 8.5. pontban leirt eljardst.

Az eredmények kiszdmitdsa

Az eredmények kiszamitdsa az aldbbi képlettel torténik:

C, = (m/V)* (teriilet teriilet,) * RF,

ahol:
. a kivett (12.4.2.) bels6 standard (4.3.) tomege (mg)
az ismeretlen minta térfogata (50 ml)
RF, az érzékenységi tényezd (9.1.)

teriilet; a transzanetol csicsdnak teriilete

teriilet,, a bels§ standard cstcsdnak teriilete

Az eredmények kifejezése gramm/literben torténik, egy tizedesjegy pontossdggal.

Mindség-ellendrzés és -biztositas

Kovessiik a fenti 11. pontban leirt eljdrdst.

A médszer teljesitGképességi jellemzdi (pontossiga)
A laboratériumok kozotti korvizsgalatok statisztikai eredményei:

az anetolra vonatkozé értékeket az aldbbi tédbldzatok tartalmazzédk.

Az alabbi adatok egy a mddszer teljesitGképességi jellemzdire vonatkozd, nemzetkozileg egyeztetett eljdrdsok

szerint elvégzett korvizsgdlatbdl szdrmaznak.

A korvizsgdlat éve 1998
Laborat6riumok szdma 16
Mintdk szdma 10
Analit anetol
Pastis:

Mintdk A B C D E F
Laboratériumok szdma a kies6k nélkiil 15 15 15 13 16 16
A kies6k szdma (laboratériumok) 1 1 1 3 - -
Az elfogadott eredmények szdma 30 30 30 26 16 16
Kozépérték, gl 1,477 | 1,955 | 1,940 | 1,833 | 1,741 | 1,754
Az ismételhetéség szordsa (S), gl 0,022 0,033 0,034 0,017 - -
Az ismételhetGség relativ szordsa (RSD,), % 1,5 1,7 1,8 0,9 - -
IsmételhetGségi hatdr (r), g/l 0,062 0,093 0,096 0,047 - -
A reprodukdlhat6sdg szérdsa (S), g/l 0,034 0,045 0,063 0,037 0,058 0,042
A reprodukdlhatésdg relativ szérdsa (RSDy), % 2,3 2,3 3,2 2,0 3,3 2.4
Reprodukdlhatésdgi hatdr (R), g/l 0,094 0,125 0,176 0,103 0,163 0,119
Mintatipusok:

A pastis, kettés vakproba
B pastis, kettds vakpréba

C pastis, kettds vakpréba
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D pastis, kettds vakpréba
E pastis, egyszeres
F pastis, egyszeres

Egyéb dnizsizesitést szeszesitalok:

Mintdk G H I J
Laboratériumok szdma a kies6k nélkiil 16 14 14 14
A kies6k szdma (laboratdriumok) - 2 1 1
Az elfogadott eredmények szdma 32 28 28 28
Kozépérték, g/l 0,778 1,742 0,351 0,599

0,530 (%)

Az ismételhetéség szérdsa (S), gl 0,020 0,012 0,013 0,014
Az ismételhetGség relativ szordsa (RSD,), % 3,1 0,7 3,8 2,3
IsmételhetGségi hatr (r), g/ 0,056 0,033 0,038 0,038
A reprodukdlhat6sdg szordsa (S), g/l 0,031 0,029 0,021 0,030
A reprodukdlhat6sdg relativ szérdsa (RSDy), % 4,8 1,6 5,9 5,0
Reprodukdlhatdsdgi hatdr (R), g/l 0,088 0,080 0,058 0,084

Mintatipusok:

G ouzo, osztott*

H dnizs, kettds vakpréba

[ anizsizesitési likdr, kettSs

] énizsizesitést likdr, kettds.

VI. GLYCYRRHIZIN-SAV. A GLYCYRRH’IZIN-SAV MEGI:IA'I:AROZASA NAGY TEL]ESfTMfENij
FOLYADEK-KROMATOGRAFIAVAL
1. Alkalmazaisi teriilet

Ez a médszer az anizsizesitésti szeszesitalokban taldlhaté glycyrrhizin-sav nagy teljesitményd folyadék-kroma-
tografidval (HPLC) torténd meghatdrozdsara szolgdl. A 1576/89/EGK rendelet elSirja, hogy a ,pastis” néven
ismert valamennyi dnizsizesitésti szeszesitalnak literenként 0,05 és 0,5 g kozotti mennyiségii glycyrrhizin-savat
kell tartalmaznia.

2. Rendelkezd hivatkozdsok

ISO 3696: 1987: Viz: analitikai laboratériumi hasznlatra. Kovetelmények és vizsgélati modszerek.

3. Elv

A glycyrrhizin-sav koncentricidjdnak meghatdrozdsa nagy teljesitményd folyadékkromatografidval torténik,
UV-detektdlds mellett. A standardoldatot és a vizsgdlati mintat szdrjiik, majd kilon-kilon injektdljuk be kozvet-
leniil a HPLC rendszerbe.

4. Reagensek és anyagok

Az elemzés sordn csak HPLC mindségii reagenseket, abszoldt etanolt és az ISO 3696 szerinti 3-as tisztasagi
fokozatti vizet szabad haszndlni.
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4.1.

4.2

4.3.
4.4.

4.5.

4.6.

4.6.1.

4.6.2.

4.7.

96 % (V|V) etanol (CAS 64-17-5).

Ammonium-glycyrrhizindt, C,,H,,0,,NH, (A glycyrrhizin-sav ammoniumséja)
(Molekulastly: 839,98) (CAS 53956-04-0): legaldbb 90 %-os tisztasig

(A glycyrrhizin-sav molekulastlya: 822,94)

Jégecet, CH,COOH (CAS 64-19-7).

Metanol, CH,OH (CAS 67-56-1).

50 % (V|V) etanol

1 000 ml térfogathoz 20 °C-on:

- 96 % (V/V) etanol (4.1.): 521 ml

- Viz (2.0): 511 ml
A HPLC elucids oldatok elkészitése

,A” eltici6s oldat (példa)

80 (térfogat)rész viz (2.0)

20 (térfogat)rész ecetsav (4.3.)

Gdztalanitsuk az elticios oldatot 6t percen keresztiil.

Megjegyzés: Ha az alkalmazott viz nem esett t mikrosziirésen, akkor ajanlatos az elkésziilt elicids oldatot minimum 0,45 pm
poérusméretd, szerves oldészerekhez hasznalt sztir6n atszdrni.

,B” eltcids oldat
Metanol (4.4.)

Standardoldatok készitése
Két honap elteltével valamennyi standardoldatbdl frisset kell késziteni.

,C” referenciaoldat

Mérjiink be 0,1 mg pontossiggal 25 mg amménium-glycyrrhizintot (4.2) egy 100 ml-es mérélombikba.
Adjunk hozzd 50 % (V/|V) etanolt (4.5.) és oldjuk fel az amménium-glycyrrhizinatot. Ezt kovetSen toltsiik fel
jelig 50 % (V[V) etanollal (4.5.).

Sztirjiik 4t szerves olddszerekhez hasznélt sztirdn.

Standardoldat a mtszerek linedris érzékenységének ellenSrzéséhez

Készitsiink 1,0 g[l toménységii torzsoldatot tigy, hogy 100 mg ammoénium-glycyrrhizindtot 0,1 mg pontos-
sdggal bemériink egy 100 ml-es mér6lombikba. Adjunk hozzd 50 % (V/V) etanolt (4.5.) és oldjuk fel az ammo-
nium-glycyrrhizindtot. Ezt kovetSen toltsiik fel jelig 50 % (V[V) etanollal (4.5.).

Készitsiink legaldbb négy mdsik oldatot — amelyek az ammoénium-glycyrrhizint 0,05, 0,1, 0,25 és 0,5 gl
koncentracidjanak felelnek meg — gy, hogy az 1,0 g/l toménységti torzsoldatbdl rendre 5 ml-t, 10 ml-t, 25
ml-t és 50 ml-t pipettizunk be egy-egy 100 ml-es mérélombikba. Ezt kovetden toltsiik fel jelig 50 % (V/[V)
etanollal (4.5.), és alaposan keverjitk ossze.

Valamennyi oldatot szrjiik dt szerves olddszerekhez haszndlt szdirén.

Késziilékek és berendezések
Elvélaszt6 rendszer

Nagy teljesitmény folyadék-kromatograf.

Alland6 vagy programozott dramldsi sebesség elérését és fenntartdsat biztosit nagy pontossdgi szivattytrend-
SZer.

UV spektrofotometrids detektdl6 rendszer: 254 nm hullimhosszra dllitandé.
Oldészer-gaztalanité rendszer.

Szamitésra alkalmas integrator vagy adatrogzitd, amelynek teljesitménye illeszkedik a rendszer tobbi részéhez.
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5.3.

5.4.

5.4.1.
5.4.2.
5.4.3.

6.1.

6.2.

7.1.

7.2.

Kolonna (példa):

Anyag: rozsdamentes acél vagy iiveg
Bels§ 4tmér: 4-5 mm

Hosszisdg: 100-250 mm

Allofazis: oktadecillel médositott keresztkotést szilikagél (C18), (lehetdség szerint gomb alakd) maximalis szem-
cseméret: 5 pm.

Laborat6riumi berendezés

0,1 mg mérési pontossagt analitikai mérleg
Preciziés méréiivegek, A pontossdgi foku

Mikromembranos sz{irg kis volumenek esetén.

Kromatogrifids koriilmények
Eldcids jellemzdk: (példa)

— 4ramldsi sebesség: 1 ml/perc,
— ,A” oldészer = 30 %

- ,B” olddszer = 70 %.

Detektélds:
- UV = 254 nm
Eljaras

A szeszesital-minta elkészitése

Szitkség esetén szrjiik dt 0,45 pm pérusméretd, szerves olddszerekhez haszndlt szirén.
Meghatdrozds

A kromatografids koriilmények stabilizdldsat kovetSen,

— injektaljunk be 20 pl ,C” referenciaoldatot (4.7.1.),

— injektdljunk be 20 pl mintaoldatot,

— hasonlitsuk 6ssze a két kromatogramot. A retencids iddk alapjan hatdrozzuk meg a glycyrrhizin-sav csticsait.
Mérjiik meg a teriiletitket (vagy magassdgukat) és az aldbbi egyenlet segitségével két tizedesjegy pontossdggal
szamitsuk ki a koncentréciot (g/l):

h x P x 823

C=cx —————
H x 100 x 840

ahol:
¢ az elemzett szeszesitalban levd glycyrrhizin-sav koncentracidja (gf])

a referenciaoldatban levé ammoénium-glycyrrhizin koncentrécija (g/l)

C
h  az elemzett szeszesitalban levé glycyrrhizin-sav csicsdnak teriilete (vagy magassaga)
H  areferenciaoldatban levé glycyrrhizin-sav csticsdnak teriilete (vagy magassga)

p

a referencia ammonium-glycyrrhizin tisztasdga ( %)
823 a glycyrrhizin-sav mélstilya

840 az ammonium-glycyrrhizindt molsalya.

A médszer teljesitGképességi jellemzdi (pontossiga)
A korvizsgdlatok statisztikai eredményei:

a glycyrrhizin-savra vonatkoz6 értékeket az aldbbi tdbldzat tartalmazza.
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Az aldbbi adatok egy a mddszer teljesitGképességi jellemzdire vonatkozd, nemzetkozileg egyeztetett eljdrdsok
szerint elvégzett korvizsgédlatbol szdrmaznak.

A korvizsgdlat éve 1998
Laboratériumok szdma 16
Mintdk szdma 5
Analit glycyrrhizin-sav

Mintak A B C D E
Laboratériumok szdma a kies6k nélkiil 13 14 15 16 16
A kies6k szdma (laboratdriumok) 3 2 1 - -
Az elfogadott eredmények szdma 26 28 30 32 32
Kozépérték, g/l 0,046 0,092 0,089 0,249 0,493

0,099 (*)

Az ismételhetGség szordsa (S), g/l 0,001 0,001 0,001 0,002 0,003
Az ismételhetGség relativ szordsa (RSD,), % 1,5 1,3 0,7 1,0 0,6
IsmételhetSségi hatdr (r), g/l 0,002 0,004 0,002 0,007 0,009
A reprodukélhat6sdg szordsa (Sy), g/l 0,004 0,007 0,004 0,006 0,013
A reprodukalhatdsag relativ szordsa (RSDy), % 8,6 7,2 4,0 2,5 2,7
Reprodukdlhatésdgi hatdr (R), g/l 0,011 0,019 0,010 0,018 0,037
Mintatipusok:

A pastis, kettds vakproba
B pastis, osztott*

C pastis, kettds vakproba
D pastis, kettds vakproba

E pastis, kettds vakpréba

VII. KALKONOK. NAGY TELJESITMENY(f FOLYADEK-KROMATOGRAFIAS MODSZER A PASTIS KALKON-

4.1.
4.2.

TARTALMANAK MEGHATAROZASAHOZ

Alkalmazisi teriilet

Ez a médszer annak meghatdrozasdra alkalmas, hogy az dnizsizesitésii szeszes italokban talilhat6k-e kalkonok
vagy nem. A kalkonok a flavonoidok kozé tartozé olyan természetes szinezGanyagok, amelyek az édesgyo-
kérben (Glycyrrhiza glabra) fordulnak eld.

Ahhoz, hogy egy dnizsizesitésti szeszes ital a ,pastis” nevet kapja, tartalmaznia kell kalkonokat (1576/89/EGK).

Rendelkezd hivatkozdsok

ISO 3696: 1987: Viz: analitikai laboratriumi haszndlatra — Kovetelmények és vizsgdlati médszerek.

Elv

Az édesgyokér exraktumabdl referenciaoldatot készitiink. A kalkonok jelenlétének vagy hidnydnak a meghatd-
rozasa nagy teljesitményd folyadék-kromatografidval (HPLC) torténik, UV-detektorral.

Reagensek és anyagok

Az elemzés sordn csak HPLC mindségii reagenseket szabad haszndlni. Az etanolnak 96 térfogatszdzalékosnak
kell lennie. Kizdrélag az ISO 3696 szerinti 3-as tisztasdgi fokozatd vizet szabad haszndlni.

96 % (V/V) etanol (CAS 64-17-5).
Acetonitril, CH,CN, (CAS 75-05-8)
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4.3.

4.4.
4.5.
4.6.

4.6.1.

4.6.2.

4.6.3.

5.1.

5.2.

5.3.
5.4.
5.5.
5.6.

Referenciaanyag: Glyeyrrhiza glabra: ,édesgyokér”

Durvira 6rolt édesgyokér (Glycyrrhiza glabra). Pdlcika alakd, dtlagos méretd részecskék: hossziisdg: 10-15 mm,
vastagsdg: 1-3 mm.

Natrium-acetat, CH;COONa, (CAS 127-09-3)
Jégecet, CH,COOH, (CAS 64-19-7)

Oldatok készitése

50 % (V/V) etanol

1 000 ml térfogathoz 20 °C-on:

- 96 % (V/V) etanol (4.1.): 521 ml,
- Viz (2.0): 511 ml

,A” olddszer: acetonitril

HPLC analitikai mindéségti acetonitril (4.2.).

Gdztalanitani.

,B” olddszer: 0,1 M ndtrium-acetdt pufferoldat, pH 4,66.

Mérjink egy mérélombikban 8,203 g nétrium-acetitot (4.4.), adjunk hozzd 6,005 g jégecetet (4.5.), majd
vizzel (2) toltsiik fel 1 000 ml-re.

A Glyeyrrhiza glabra referenciaextraktumdnak (4.3.) elkészitése

Mérjiink le 10 g 6role édesgyokeret (Glycyrrhiza glabra) (4.3.), és tegyiik desztilldlé gomblombikba
— adjunk hozzd 100 ml 50 % (V/|V) etanolt (4.6.1.),

— forraljuk visszafoly6 htit6n egy érdn keresztiil,

sztirjiik le,
— tegyiik el a sziirletet a késGbbi hasznalathoz.

Vegyiik ki a sz(ir6bdl az édesgyokér extraktumadt

— tegyiik egy desztilldlé6 gomblombikba,

adjunk hozzd 100 ml 50 % (V/V) etanolt (4.6.1.),

forraljuk visszafoly6 hiit6n egy érdn keresztiil,

— szirjiik le és tegyiik el a filtritumot a késébbi haszndlathoz.

Az édesgyokér extrahdldsit egymds utdn hdromszor kell elvégezni.
Egyesitsitk a hiarom filtrdtumot.
Pérologtassuk el az elegy (5.4.) oldészerfazisat korforgd evapordtorral.

Vegyiik fel az elegy (5.4.) maradék extraktumdt 100 ml 50 % (V/V) etanollal (4.6.1.).

Késziilékek és berendezések
Elvélaszt6 rendszer

Nagy teljesitmény folyadék-kromatograf.

Allandé vagy programozott dramlisi sebesség nagy nyomds melletti elérését és fenntartdsat biztosito szivattyd-
rendszer.

Spektrofotometrids detektdlorendszer UV-[lathat6 tartomanyban, amely 254 és 370 nm kozotti hullimhosszra
dllithaté be.

Oldészer-gdztalanité rendszer:
40 + 0,1 °C hémérsékletiire dllithaté kolonna szdritd.

Szamitdsra alkalmas integrator vagy adatrogzitd, amelynek teljesitménye illeszkedik az elvdlasztd rendszer tobbi
részéhez.
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6.3. Kolonna
Anyag: rozsdamentes acél vagy iiveg
Bels§ dtméré: 4-5 mm
Alléfazis: oktadecillel médositott keresztkotési szilikagél (lehetSség szerint gémb alak) (C18), maximalis szem-
cseméret: 5 pm (keresztkotést fazis).
6.4. Altaldnos laboratériumi berendezés, kiilonosen:
6.4.1.  analitikai mérleg (pontossdg: = 0,1 mg);
6.4.2.  desztilldlo késziilék visszafolyds hiit6vel és — példdul — az aldbbi elemekkel:
— 250 ml-es gomblombik normal iivegcsiszolattal,
— 30 cm hosszisdgt visszafolyds hiitd, és
— héforras (megfelel§ eszkoz alkalmazasaval kell elkertilni azt, hogy az extraktum tiizet fogjon).
6.4.3.  Rotdcids parologtatd késziilék.
6.4.4.  SzilirGeszkoz (pl. Biichner-tolesér).
6.5. Kromatografids koriilmények (példa).
6.5.1. Az ,A" (4.6.2.) és ,B” (4.6.3.) olddszer eltcios jellemzdi:
— gradiens elmozduldsa 20/80 (v/v) értékrdl 50/50 (v[v) értékre 15 perc alatt,
— gradiens elmozduldsa 50/50 (v[v) értékrdl 75/25 (v|v) értékre ot perc alatt,
— egyenld er8sség 75/25 (v[v) értéken 6t percen keresztiil,
— kolonnastabilizélds az injektaldsok kozott,
— egyenld erdsség 20/80 (v[v) értéken ot percen keresztiil.
6.5.2.  Aramldsi sebesség: 1 ml/perc.
6.5.3. Az UV-detektor bedllitdsai:
A detektort 370 nm hullimhosszra kell bedllitani a kalkonok, majd 254 nm hullimhosszra a glycyrrhizin-sav
jelenlétének detektdldsahoz.
Megjegyzés: a hullimhossz megviltoztatdsit (370 nm-r6l 254 nm-re) a glycyrrhizin-sav eldcios csticsinak kezdete el6tt 30
mésodperccel kell elvégezni.
7. Eljards
7.1. A prébaminta elkészitése
Sziirjiik at szerves oldészerekhez haszndlt szlirén (pérusdtméré: 0,45 pm).
7.2. A maradék édesgyokér-extraktum (5.6.) elkészitése
Az elemzés el6tt készitsiink 1:10 ardnyt higitdst 50 % (V/[V) etanollal (4.6.1.).
7.3. Meghatdrozds
7.3.1.  Injektdljunk be 20 pl-t az elkészitett édesgyokér-extraktumbdl (7.2.). Az elemzést a fenti (6.5.) kromatografids
korilmények kozott végezzik el.
7.3.2.  Injektdljunk be 20 pl-t a mintdbdl (7.1.) (dnizsizesitésii szeszesital-minta). Az elemzést a fenti (6.5.) kromatogra-
fids korulmények kozott végezziik el.
7.3.3.  Hasonlitsuk 0sszes a két kromatogramot. A kalkonkilépési zéndban nagy hasonlésdgnak kell lennie a két

kromatogram kozott (a fenti elemzési kortilmények kozott 370 nm-es hullimhossznal végzett detektdlds sordn)
(ldsd az 1. abrat).
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8. Egy pastis jellemzd kromatogramja
1. dbra

A fenti médszerrel kapott kromatogram, amely jelzi a kalkonok jelenlétét egy ,pastis™ban. Az 1-8. cstics a kalkonokat,

mig a 9. cstcs a glycyrrhizin-savat jelenti.
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9. A médszer teljesitGképességi jellemzdi (pontossiga)

A korvizsgdlatok eredményei:

az alabbi tabldzat a kalkonok pastisban és dnizsizesitésti szeszesitalokban valé jelenlétét vagy hidnyat kimutatd

modszer teljesitményét tartalmazza.

Az aldbbi adatok egy, a mddszer teljesitGképességi jellemzdire vonatkoz6, nemzetkozileg egyeztetett eljdrdsok

szerint elvégzett korvizsgdlatbl szdrmaznak.

I Glyeyrrhizin

10.00 -

15.00

0.0500 0.1000

Abszorbancia

0.0000

A korvizsgélatok éve 1998

Laboratériumok szdma 14

Mintdk szdma 11

Analit kalkonok

Mintak A B C D E F

Laboratériumok szdma a kies6k nélkiil 14 14 14 14 14 13
A kies6k szdma (laboratériumok) - - - - - 1%
Az elfogadott eredmények szdma 28 14 14 28 28 26
A }(alkonok jelenlétére utal6 eredmények 28 14 14 0 28 0
szdma

A }(alkonok hidnydra utal6 eredmények 0 0 0 28 0 26
szdma

A helyes eredmények szdzalékos ardnya (%) 100 100 100 100 100 100

(*) A két ismétlés kozotti eredmények ellentmonddsa a mintavétel sordn tortént hiba miatt
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Mintdk G H 1 ] K

Laboratériumok szdma a kies6k nélkiil 14 14 14 14 14
A kies6k szdma (laboratériumok) - - - - -
Az elfogadott eredmények szdma 28 14 14 28 28
A }(alkonok jelenlétére utal6 eredmények 0 0 0 0 0
szdma

A }(alkonok hidnydra utal6 eredmények 28 14 14 28 28
szdma

A helyes eredmények szdzalékos ardnya (%) 100 100 100 100 100
Mintatipusok:

A pastis, kettds vakproba

[o~]

pastis, egyszeres
pastis, egyszeres

C
D ,pastis” (kalkonokat nem tartalmaz), kettGs vakpréba

E ,pastis” (kalkonokat nem tartalmaz), kettSs vakproba
F dnizsizesitést lik6r (kalkonokat nem tartalmaz), kettds vakpréba

anizsizesitést lik6r (kalkonokat nem tartalmaz), kettds vakpréba

G
H ouzo (kalkonokat nem tartalmaz), egyszeres

—

ouzo (kalkonokat nem tartalmaz), egyszeres

J dnizs (kalkonokat nem tartalmaz), kettGs vakproba
K ,pastis” (kalkonokat nem tartalmaz), kettSs vakproba.

IX. TOJASSARGAJA. A SZESZESITALOKBAN TALALHATO TOJASSARGAJA KONCENTRACIOJANAK

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

MEGHATAROZASA - FOTOMETRIAS MODSZER

Alkalmazaisi teriilet

kozotti tartomdnyban valé meghatdrozasédra alkalmas.

Rendelkezd hivatkozdsok

ISO 3696: 1987: Viz: analitikai laboratériumi hasznalatra — Meghatdrozdsok és vizsgilati médszerek.

Elv

A tojassargdjaban taldlhatd, etanolban oldhaté foszforvegyiileteket extrahdljuk és foszfor-molibdét komplexként
fotometridsan mérjiik.

Reagensek és anyagok

Kétszer desztilldlt viz

Kovafold

96 % (V/V) etanol (CAS 64-17-5)

15 %-os magnézium-acetdt (CAS 16674-78-5) oldat

10 %-os kénsav (CAS 7664-93-9)
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4.6. 1 N kénsav

4.7. 0,16 g/l toménységti kdlium-dihidrogén-foszfit (CAS 778-77-0), KH,PO, oldat

4.8. Reagens a foszfit meghatdrozasahoz:
oldjunk fel 20 g ammoénium-molibddtot (CAS 12054-85-2), (NH,),Mo,0,,.4H,0 400 ml vizben, 50 °C
hémérsékleten;
egy masik edényben oldjunk fel 1 g ammoénium-vanadatot (CAS 7803-55-6), NH,VO, 300 ml forré vizben,
hagyjuk kihdlni, majd adjunk hozzd 140 ml tomény salétromsavat (CAS 7697-37-2). Egyesitsiik a kihdlt olda-
tokat egy 1 000 ml-es mérélombikban, és toltsiik fel az 1 000 ml-es jelig.

5. Késziilékek és berendezések

5.1. 100 ml-es Erlenmeyer-lombik

5.2. Ultrahangos fiird§ (vagy mdgneses keverd)

5.3. 100 ml-e mérélombik

5.4. 20 °C-os vizfiirdg

5.5. SziirG (4. sz. Whatman vagy ezzel egyenértékd)

5.6. Porceldn (vagy platina) tégely

5.7. Forré vizfirdé

5.8. F6z6lap

5.9. Tokos kemence

5.10. 50 ml-es mérSlombik

5.11. 20 ml-es mér6lombik

5.12. 420 nm-es hullimhosszra bedllitott spektrofotométer

5.13. 1 cm-es kiivetta.

6. Mintdk
Elemzésiik el6tt a mintdk tdroldsa szobahSmérsékleten torténik.

7. Eljards

7.1 Minta el6készitése

7.1.1.  Mérjiink be 10 g mintat egy 100 ml-es Erlenmeyer-lombikba (5.1.).

7.1.2.  Apré adagokban adjunk hozzd keverés mellett fokozatosan 70 ml etanolt (4.3.), és tegyiik ultrahangos fiirdébe
(5.2.) 15 percre (vagy keverjitk az elegyet mdgneses keverdvel (5.2.) 10 percen keresztiil szobahSmérsékleten).

7.1.3.  Toltsiik dt a lombik tartalmdt egy 100 ml-es mérSlombikba (5.3.), etanolos (4.3.) 6blités mellett. Toltsiik fel
jelig etanollal (4.3.), és tegyiik a lombikokat 20 °C hémérsékletd vizfiirddbe (5.4.). Toltsiik fel jelig 20 °C-on.

7.1.4.  Adjunk hozza kis mennyiségi kovafoldet (4.2.), és szdrjiik le (5.5.) dgy, hogy az elsé 20 ml-t eldobjuk.

7.1.5.  Toltsink 4t 25 ml-t a filtrdtumbdl egy porceldn (vagy platina) tégelybe (5.6.). A filtrditumot ezutin forrd
vizfirdében (5.7.) végzett enyhe pdrologtatds mellett kell bestiriteni 5 ml 15 %-os magnézium-acetdt oldat
(4.4.) hozzdaddsa mellett.

7.1.6.  Tegyiik a tégelyeket f6z6lapra (5.8.), és megszdraddsig melegitsiik azokat.

7.1.7.  Tokos kemencében (5.9.) 600 °C-ra izzitva hamvasszuk el a maradékot — amig a hamu fehér szintivé nem valik
— minimum masfél ordn keresztill, vagy egy éjszakan dt.

7.1.8. A hamut vegyiik fel 10 ml 10 %-os kénsavval (4.5.), és desztilldlt vizzel (4.1.) ki6blitve toltsiik 4t egy 50 ml-es
mérélombikba (5.10.), majd desztilldlt vizzel (4.1.) toltsiik fel jelig szobahdmérsékleten. Ennek a hamuoldatnak
5 ml-es aliquot mennyiségét kell felhaszndlni a fotometrids foszfdtmérés mintaoldatinak az elkészitéséhez.

7.2 Fotometrids foszfatmérés

7.2.1. Osszehasonlité oldat

7.2.1.1. Tegytink 10 ml 10 %-os kénsavat (4.5.) egy 50 ml-es mérélombikba (5.10.), és toltsiik fel jelig desztilldlt vizzel

(4.1).
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7.2.1.2.

7.2.1.3.

7.2.1.4.

7.2.2.

7.2.2.1.

7.2.2.2.

7.2.2.3.

7.2.3.

7.2.3.1.

7.2.3.2.

7.2.3.3.

Ennek az oldatnak (7.2.1.1.) egy 20 ml-es mérélombikban (5.11.) lev6, 5 ml-es aliquot részéhez adjunk
1 ml 1 N kénsavat (4.6.) és 2 ml foszfatreagenst (4.8.), majd toltsiik fel 20 ml-re desztillalt vizzel (4.1.).

Zarjuk le lazdn behelyezett dugéval, razzuk fel és melegitsiik forré vizfiird6ben (5.7.) 10 percen keresztiil, majd
hiitsiik le 20 °C hémérsékletd vizfurdSben (5.4.) 20 percen keresztiil.

Toltsiink meg ezzel az 6sszehasonlité oldattal egy 1 cm-es kiivettdt (5.13.).

Mintaoldat

A hamuoldatnak (7.1.8.) egy 20 ml-es mér6lombikban (5.11.) levs, 5 ml-es aliquot részéhez adjunk 1 ml 1 N
kénsavat (4.6.) és 2 ml foszfat reagenst (4.8.), majd toltsiik fel 20 ml-re desztilldlt vizzel (4.1.).

Zérjuk le lazdn behelyezett dugéval, rizzuk fel és melegitsiik forrd vizfiirdében (5.7.) 10 percen keresztiil, majd
hditsiik le 20 °C hémérsékletdi vizfiirdSben (5.4.) 20 percen keresztiil.

A kapott sdrga szind oldatot egy 1 cm-es kiivettdban (5.13.) azonnal vessiik ald spektrofotometrids (5.12.)
elemzésnek 420 nm-es hullimhosszon az dsszehasonlit6 oldattal (7.2.1.4.) szemben.

Kalibrdci6s gorbe

A kalibraciés gorbe elkészitése érdekében adjunk a foszfit reagensbdl (4.8.) 2 ml-es aliquot részeket olyan 20
ml-es mérélombikokba (5.11.), amelyek 1 ml 1 N kénsavat (4.6.) és egyenként 0, 2, 4, 6, 8 és 10 ml kdlium-
dihidrogén-foszfat oldatot (4.7.) tartalmaznak, majd toltsiik fel azokat jelig desztillalt vizzel (4.1.).

Zérjuk le lazdn behelyezett dugéval, razzuk fel és melegitsiik forrd vizfiirdében (5.7.) 10 percen keresztiil, majd
hiitsiik le 20 °C hémérsékletd vizfirdSben (5.4.) 20 percen keresztill, és egy 1 cm-es kiivettdban (5.13.) vessitk
ald spektrofotometrids (5.12.) elemzésnek 420 nm-es hullimhosszon az Gsszehasonlité oldattal (7.2.1.4.)
szemben.

A kalibrdlé gorbe elkészitése:

kélium-dihidrogén-foszfat oldat (ml) 0 2 4 6 8 10
P,0; (mg) 0 0,167 0,334 0,501 0,668 0,835

Az eredmények megadisa

A tojassdrgdja tartalom (g/l) kiszdmitdsa az alabbi képlettel torténik:

110 x siirfisé
tojassdrgdja (g/1) = (mg) P05 x ——— 8

E/40
ahol:
110 a 100 g tojassargdjaban levé osszes P,O5 (g) konverzids tényezdje
P,0; (mg) a kalibrdci6s gorbébdl meghatdrozott érték
stirtiség a tojasalapu likér egységnyi térfogatra esd tomege (g/ml) 20 °C hdmérsékleten
E a tojasalapu likdr tomege (g)
40 az 5 ml-es aliquot mennyiségti hamuoldat higitasi tényezgje.

A moédszer teljesitGképességi jellemzdi (pontossiga)
A korvizsgdlat statisztikai eredményei:
a tojassdrgdjara vonatkoz6 értékeket az aldbbi tdbldzat tartalmazza.

Az aldbbi adatok egy a mddszer teljesitményjellemzdire vonatkozd, nemzetkozileg egyeztetett eljdrdsok szerint
elvégzett korvizsgalatokbol szarmaznak.

A korvizsgélat éve 1998
Laborat6riumok szdma 24
Mintdk szdma 5

Analit tojdssdrgdja
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Mintdk A B C D E
Laboratériumok szdma a kiesk nélkiil 19 20 22 20 22
A kies6k szdma (laboratériumok) 3 4 2 4 2
Az elfogadott eredmények szdma 38 40 44 40 44
Kézépérték 147,3 241,1 227,4 51,9 (% 191,1

72,8 (%)

Az ismételhetéség szordsa (S), gl 2,44 4,24 3,93 1,83 3,25
Az ismételhetdség relativ szordsa (RSD)), % 1,7 1,8 1,8 2,9 1,7
IsmételhetGségi hatar (r), g/l 6,8 11,9 11,0 5,1 9,1
A reprodukélhat6sdg szordsa (Sy), g/l 5,01 6,06 6,66 3,42 6,87
A reprodukdlhatésdg relativ szérdsa (RSDy), % 3,4 2,5 2,9 5,5 3,6
Reprodukalhatésagi hatar (R), g/l 14,1 17,0 18,7 9,6 19,2

Mintatipusok:

A Advocaat, kettSs vakproba
B Advocaat, kettds vakproba
C Advocaat, kettds vakproba
D Advocaat (higitott), osztott*
E Advocaat, kettds vakproba



