Vyskum progresiviyeh metéd kontroly kvality surovin a vyrobkov

V. TVAROZEK A KOLEKTIV

Z planu a metodiky diastkovej ulohy P 11-529-264-01 ,,Vyskum progresivnych
metéd kontroly kvality surovin a vyrobkov® vyplyvalo dvojaké zameranie
rieSenia: technologické a analytické.

V ramei vecnej etapy 01 sa v technclogickej oblasti riesila problematlka,
stabilizdcie akosti vybranych potravindrskych surovin so zretelom na obme-
dzeanie zmien, podmie oiuj jticich znehodnocovanie tychto tovaroyv (najmé ovoeia
a zeleniny), a to najmé ovplyvneniin respirdcie a transpirdcie, kinetiky enzy-
matickych procesov a dal§ich faktorov s cielom znizenia hmotnostnych
a akostnych ubytkov polas rezervného skladovania.

Vysledkom rieSenia hol nehmotny realizatny vystup (12 01) , JMetdédy stabili-
zécie akosti surovin®, obsahujici technologické postupy pr buchladzova.nm,
chladenia, manipulécie, ki natizdcie a izoldcie vybranych pvlhul ospodarskych
a potravindrskych produktov s qelom ich bezstratovej tichovy

Pojem suroviny v tomto rvealizatnom vystupe zahriioval na‘;mét jadrové
ovocie (jablkd a hrusky), kostkové ovoecie (marhule a broskyne) a korefiovu
zeleninu (pedla Specifikdcie).

Pri izoldcii velkych blokov palet Mcnuuuj suroviny nolvp' opylénovymi
foliami sa pomdova,ne chemické zloZenie ovzdudia vo vnitri blokov dosahuje
samotinne, takZe nie je vObec potrebnd Ziadna zvldStna regulicia atmosféry.
Olstlmalne klimatotechnologické a atmosferické padnlmﬂm si surovina svojou
respirdcioun a tlxmslmach Géinkom permeability f6lii udriuje v chladnom
131‘iestorc sama.

ri aplikéeii polypropylénovej izoldcie, napr. na 100 vagonov chladiarensky
slladovanej suroviny (ovocie, resp. zelenina) a pLednoklebdu znizenia hmot-
nostnych tbytkov len o 1 {), by tspory pledstwvova,h ¢iastku 40—50 000 Kis
za skladovi sezénu. V uvedenej Castke nie st zapolitané tspory na akostnych
stratéch.

V tejto stvislosti paralelne prebiehal vyskum pl'oblemwtlky vyuzitia elektro-
ionizdcie na stabilizdciu kvality potravindrskych surovin a vyrobkov. Préce
sa riedili v rdmei 10-Clennoj lnte"dlsclphnarne] Komplexne;j 1'3;01011{1,112&(116]
brigady, zloZenej zo zdstupcov vyskumnych Gstavov, centrdlnych organizdcii,
Ustavu experimentdlnej fyziky Prirodovedeckej fwkultv Univ 01’21ty Komen-
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ského v Bratislave a vyrobnych organizécii. Ionizdcia sa umele vytvira
a udrziava v optimélnej intenzite a pri spravnom pomere - a — i6nov apara-
tarami, skonstruovanymi na PF UK. Je to v podstate ionizacny zdroj na
riadent ionizdciu v chladiarenskych skladoch. Ionizdcia sa deje ucinkom
elektrického pola, ktoré vznika v priestore bez korénového alebo iného vyboja
na pristroji. Prudom vzduchu sa strhavaju aniény do skladového priestoru,
avSak katiény sa odvadzaju cez uzemnenie.

Na zdklade vlastnych experimentalnych poloprevadzkovych i prevadzko-
vych vysledkov vykonanych uplatnenim réznych typov ionizdtorov konstatu-
jeme, ze trvald ionizdcia, ktorou sa dosahuje vySsi stupen zdapornych iénov
v skladovom ovzdusi, moze byt pre stabilizdciu kvality a Cerstvosti polno-
hospodarskych a potravinarskych surovin uzitotna, avsak vzdy ako pridavna
metdda ku chladiarenskej technolégii. Neprejavuje sa vyrazne pri jednorazo-
vom podsobeni, ale vzdy pri trvalom uplatneni pocas celej doby tchovy tychto
produktov.

V analytickej oblasti sme v zmysle plinu venovali pozornost v obdobi
1975—80 rychlym analytickym metddam, tzv. expresmetédam. Kontrola
kvality potravinarskych surovin, najméa ovocia a zcleniny, uz poctas vegetac-
ného obdobia si vyzaduje rychle metédy, ktoré s dostatoénou presnostou
a s moznostou ¢iselného vyjadrovania udavaji rozhodujiice kvalitativne znalky.,
ktoré mozno uplatnit v teréne, t. j. v sadoch, zdhraddch, na plantdzach, na
poli, v skladoch, vo vyrobniach potravindrskeho priemyslu, v obchodnej sieti,
atd.

Urychlenie rozborov mé umoznit zdokonalenie kontroly vyroby, zasahovanie
do vyrobnych procesov uz pocas samotnej vyroby, resp. pocas vegetédcie.

K tymto t¢elom boli vypracované tri metodiky expresanalyz na kvalitativne
hodnotenie vybranych plodin v teréne, a to metodika terénnej penetrometrie,
luminiscenc¢nej analyzy a elektrobiotestov. Paralelne s metodikami bol na
VUP v Bratislave zostrojeny prototyp terénneho penctrometra na principe
dynamometra, vyznacujiceho sa novym dvojitym meracim a ukazovacim
systémom, ktory sicasne ukazuje namerané hodnoty konzistencie na normalne]
stupnitke (idaje v kg) a na reciprokej stupnitke (tdaje v °Pn). Pristroj bol
ociachovany automatickym penetrometrom AP 4/2 VEB a vyhovuje CSN
i zahraniénym normém, je Tahko prenosny (vreckového formdtu), nezdvisly
na elektrickej sieti a mdze byt teda pouZitelny v kazdych podmienkach pre
kvalitativne hodnotenie a stanovenie niektorych ukazovatelov akosti s ¢isel-
nym vyjadrovanim hodndt. Prototyp priru¢ného penetrometra, zostrojeny na
VUP, bol vystavovany na AX 78 v Nitre. Overovacia séria priruénych pene-
trometrov bola odovzdand v r. 1979 25 organizdciim v CSSE.

V expresanalyzach sa pokracovalo s kondtrukeciou prototypu tovaroznalec-
kého luminoskopu. Prototyp tovaroznaleckého luminoskopu, zostrojeny na
VUP, bol vystavovany na AX 79 v Nitre. Overovacia séria pristrojov je
urtend zainteresovanym organizdcidm v CSSR na vyskiiSanie a vyuzitie.
Je to trojrozsahovy polychromaticky UV-Ziari¢, miniaturizovany a pri-
sposobeny pre pohodlntt manipuldciu aj na mdalo pristupnych miestach pre-
vadzky, prenosny a lahko ovlddatelny, nezdvisly na elektrickej sieti.

Uplatnenie pristroja mozno charakterizovat najmé na urcovanie optimdl-
nych vlastnosti vybranych polnohospoddrskych surovin a potravinarskych
vyrobkov, zberovych terminov, vybranych druhov a odrdd, zistovanie skry-

BULLETIN XIX/4—1980
6




tych vad tovarov, urcovanie skrytej kontaminacie ingrediencii v potravinich,
atd.

Vecnd etapa 02 mala za ciel vypracovanie progresivnych rychlych metdéd
kontroly kvality potravindrskych vyrobkov. Tento ciel plnila v postupnych
casovych etapach. V prvej etape sa vypracovala analyza stavu sledovania
akosti vo vyrobe, v dalsich etapich sa prikrocilo k vypracovaniu konkrétnych
metdd na stanovenie hlavnych zloziek potravin.

Casto vykondvanou analyzou v potra,vma,rskych laboratéridch je stanovenie
redukujicich cukrov. V rdmci rieSenia vyskuSali sme dve metédy stanovenia
redukujicich cukrov a vysledky sme statisticky porovnali s oficidlnymi met6-
dami. Stanovenie redukujtcich cukrov podla Lane-Eynona (1—3) spoéiva
v titrovani Fehlingovho roztoku priamo roztokom skimanej vzorky. Metédu
sme vyskisali na velkom stbore pekarskych vyrobkov (chlieb, pedivo, mika).
Ako kontrolni metédu sme pouzili Schoorlovu (4). Vysledky ziskané oboma
metédami dobre suhlasili. Prednostou navrhovanej metédy bolo skrdtenie ¢asu
asi o polovicu, ¢o md vyznam hlavne pri sériovych analyzach vo vyrobnych
laboratoéridch.

Druhd metéda, ktord sme preskusali, je kolorimetrické stanovenie reduku-
jacich cukrov podla Nelson-Somogyiho (1). Tédto metéda je vhodnd pre stano-
venie nizkych koncentracii cukrov, napr. hladiny glykogénu v méise. Metéda
je rychla, stanovenie netrva dlhsie ako 1 hodinu. Vyzaduje vSak precizne
dodrziavanie doby ohrevu, pricom je potrebné sibezne vykonat aj stanovenie
so Standardnymi roztokmi cukru.

Pre delenie zmesi cukrov sme preskusali ako tenkovrstvovd, tak i papierovia
chromatografiu. Vysledky delenia na papieri boli lepsie ako na tenkej vrstve,
pricom pri nami pouzitej modifikdcii delenie na papieri trva len 4—6 hodin.

Stanovenie organickych kyselin je v potravinarskej analytickej chémii
pomerne dobre rozpracované. Vzhladom na potencidlnych uzivatelov zamerali
sme sa na vypracovanie skritenej metédy na stanovenie kyseliny mliecnej
v masovych Vyrobkoch Stanovenie podla pévodného pledplsu Barker-Sum-
mersona (5, 6) trvé 3 hodiny. Zdihavé je najma odstrafiovanie rusivych primesi.
Zistili sme, ze pritomné cukry, ak ndhodou neboli vyrobky umele prisladzova-
né, len nepatrne ovplyviiuji presnost stanovenia (100 mg mltomnej glukézy
dava ekvivalentné zafarbenie ako 1 mg kyseliny mhokne_]) Modifikovand me-
téda poskytovala zhodné vysledky so §tandardnou verziou metdédy, dosiahlo
sa v8ak skrdtenie stanovenia na 45—60 minit, teda na tretinu pdvodne potreb-
ného Casu.

Pre stanovenie mastnych kyselin pomocou plynovej chromatografie sme
preskusah esterifikdciu pomocou diazometanu. Pokial je diazometén & dis Spo-
zicii, skrdti sa podstatne Cas potrebny na pripravu metylesterov. Pri de elenf
niiéf( 'h mastnych kyselin sme vS8ak dosiahli len oddelenie piku kyseliny adi-
povei, pountej ako vnutorny Standard a kyseliny mlie¢nej. Motvlest ry kyse-
liny vinnej a cit: OHOVG] sa nepodarilo oddelif. Metylestery vy&Sich mastnych
LyseLn pripravené touto metédou, ktoré sme stanovovali v oddeleni v rdmeci
servisnych sluzieb ostatnym Lles1tefom sa vSak delili normédlne.

Dalsou skupinou latok, ktoré putaju zdujem potravindrskych chemikov,
st aminokyseliny a blelkovmy. Aminokyseliny sa stanovuju po kyslej hydro-
lyze na automatickom analyzatore aminokyselin. Z aminokyselin velki pozor-
nost pita lyzin, pretoZe najskor podlieha rozliénym deStrukinym zmendm
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vplyvom skladovania, resp. nasledkom technologickych operdcii. Klasickon
metddou je pouiitie 1-fluér-2,4-dinitrobenzénu na stanovenie vyuzitelného
alebo sprivnejsie reaktivneho lyzinu, ako navrhoval Carpenter (7). Tédto
metéda je viak zdlhavd, pretoze sa vzorka musi hydlolyzovat a pracuje sa
pritom s jedovatymi, zdraviu Skodlivymi chemikdliami. JednoduchSou a rych-
lejsou metédou je reakcia s farbivom oranz-12, pri ktorej sa pracuje priamo
g pevnou vzorkou potraviny, resp. krmiva. Stanovenia spocCiva na reakeii
oranze-12 s bézickymi aminokyselinami histidinom, ~argininom a lyzinom,
pricom v paralelnej vzorke sa lyzin blokuje propionovym anhydridom. Z roz-
dielu oboch stanoveni sa vypodita reaktivny lyzin. Metédou sa zist{ hlavne
lyzin, poskodeny vysSou teplotou. Reakeiou s oranzou-12 mozno rychlo stano-
vit aj obsah proteinu. Obidve metddy st antomatizované, potrebné pristroje
st vSak z dovozu. Prepracovali sme preto obidve metddy tak, aby sa mohli
pouzivat aj v menej vybavenych laboratdridch. Po‘mebny je len upelxtmfoto-
meter, napr. Spekol. O obidve metédy prejavili zdujem aj pracovnici z polno-
hospoddrskych vyskumunych Gstavov, pretoze metddy st vhodné pre sériové
analyzy.

Stanovenie bielkovin pomaocou oranze-12 je rychle, trva asi 20—30 mintt.
Je vhodnd hlavne pre sériové analyzy, pretoze pre kazdy druh je polrvao sta-
novit faktor. Jej prednostou oproti Kla asickej Kjeldahlovej metdde je, Ze nesta
novuje proteiny na zdklade (,{,1 kového obsahu amoniakdlneho dusika, ale 1
zdklade obsahu aminokyselin, ktoré st stavebnymi kamenimi bielkovin.

\hmo makroZivin podstatnou sitastou nutritnej hodnoty potravin si vita-
miny. Metédy na stanovenie vitaminov st v odbornej literatire velmi pocetné,
asto st viak zulhwve vvmdv]u vela pomoenych ovnerdcii. Venovali sme sa
preto v poslednej c¢asovej etape vypracovaniu metdd na stanovenie lipofilnych
vitaminov A a L hlavne pre stanovenie tychto vitaminov vo u{'ro‘»koch tu-
kového p"lpmyslu monovite n. p. Palmy. Jednou z poslednych noviniek
v analytickej chémii jo ,w@pulmoxa chromatografia. Je to v podstate stipcovi
chroma tovmﬁm, aviak pfmz.um zv1dst jomné zr nmuep‘\p?no koleonick a i)e/plmm'
pumpy, ktord umoziuji pracovat pri vysokyeh tlakoch. Tym sa skratili casy
potrebnd na povodnd stlpeovi ch*‘omauoomhu z dnf & hod/n na mintity.

Vypracovali sme metody na stanovenie rotinolu — vitaminu A , & tokoferolov
pomocou kvapalinovej chromatografie. Stanovenie trva 20 mint, vzorku vsak
treba pripravit zmydelnenim a extralkciou nezmydelniteInych litok. V yvhodou
stanovenia pomocou kvay g.lmovej chromatografie je, Ze v jednej vzorke mozno
gtanovit sicasne obidva vit: me\ Pre jed: xocmmmt stanovuje sa pri 295 nm,
v oblasti, kde maji vyma,( ni absorbanciu obidva vitaminy. Pri sélovom sta-
noveni vitaminu A je vhodnejsia detekeia pri 325 nm.

Alko porovndvaciu metédu pre vitaminy sme pmmh stanovenia podla pri-
slu$nych CSN (8, 9). Dosiahli sme uObl} stthlas medzi vysledkami ziskanymi
klasickou metdédou a lxva,pu.unovou chromatografiou. hmsické, metdda pre
stanovenie vitaminu A spocfva vo farebnej realkcii retinolu s chloridom anti-
monitym. Prdca s chloridom antimonitym je vSak neprijemna, pretoZe vyzadu-
je absolitne suché rozpustidla a reakiénd nddoby a ziskané zafarbenie je
nestdle. VyskSali sme preto aj nové Cinidlo p-toluénsulfonovi kysclinu
Préaca s tymto ¢inidlom je pohodlnejSia, pretozZe nie je také citlivé voci stopam
vlhkosti a zafarbenie je stalejsie. Nevyhodou je mensia citlivost.

Pre stanovenie vitaminu A sme vyskidfali Carpenterovu metédu (10), pri
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ktorej sa tukova vzorka priamo rozpusti v hexane a nastrekne na kolonku.
Odpadd pritom hydrolyza vzorky a hlavne extrakcia, ktord sa obytajne robi
etyleterom Pokusy vysli pozitivne, pre maly pocet stanoveni sme nezistili,
¢i pritomné tukové zlozky nebudd nepriaznivo ovplyviiovat zZivotnost ndpine
kolonky.

Vyvinuté metédy sa spracovali ako nehmotné realizaéné vystupy a odovzda-
i prisluSnym realizdtorom (GRT mlynsky a pekdrensky priemysel, GRT
masovy priemysel a Palma, n. p.). Zaujemcom z polnohospodarskych vyskum-
nych tdstavov a stanic sa poskytli odborné konzultdcie, pripadne vykonali
porovnavacie rozbory vzoriek.
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V fi«.‘ull(‘u Lzbsti st uvedené analytické metddy na stanovenie cukrov, mast-

nych kyselin, vyuZiteIného lyzinu a spe-:troi’ot(»mcm'im,c: stanovenie bielkovin,
Uvede"a je aj aplikdcia kvapalnej chromatografie pre stanovenie lipofilnych
vitaminov v tukovyech vyrobkoch.

Hce: ICA0BAHIC HPOrPEeCCHBHBIX METO/I0B ROHTPOI KAYCCTBA CHIDhA H PO/ IVKTOB

DriBOInI

B crarne PC3IOMHPOBAHDI PC3YIILTATEI, HHOJYUCHHLIC P PCIICHUL MapIHAJBHBIX 3a7adv.

B ]IL‘PBOH yacTl OOHC2HDLI MeTOb ('TE{QHJUI(%LHQ!EM RagyecTBa CLIPHA CO3aHIeM MHRPORIN-
Mata ¢ NOMOIpBX LOJMHIOPONIVICHOBBIX NJIEHOR, J[@jice DCHOJIB30BaHue QIICRTPOMHOHIIB3AIIIIT
JUIA TPOLJICHUS CpPOXA XdeOh!l:! XPAHCHHDIX HPOJIYKTOB. B pPaMRAX PAasBHTHA dRCIpecc-
METOA0B Orilican IOJIeBOI IIeHeT POMETD I TOBAPOBCIEHH! ST JIIOMEIHOCKOIL.

B BTOpOLl JacTH OPUBCICHLI AHATUTHYCCHKME METO/BI JITISL ONpejle/IeHNd (d\dp’)B t’\llpHLI\
KHICJIOT, IOJIe3HOro Jiu3duHa Kawr i1 (HCI\TPD(I)OTO\TLT Huecroe onpe/elicHue OenroB. Tawrme
UpUBEIeHO MNpHMEHEHHE HIIKOCTHOH ’(p()\{dTOI‘P:l(&;llll JUIA OIpelesICHHA HIIIIO(I)II IbHBIX
BUTAMHWHOB B MIHIPHLIX OPOAYRTAX.
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The progressive methods research of quality control of raw materials and products
Summary

In the article are summarized the results achieved at solution of partial theme, In the
first part are described the stabilization methods of raw materials quality through creat-
ing of microclimate by means of polypropylene sheets, further the utilization of electro-
ionization for shelf life prolongation of storaged products. Within the evolution framework
of expressmethods the terrain penetrometer and technological luminoscope are described.

In the second part are demonstrated analytical methods for statement of sugars, fat
acides, profitable lysine and the spectro photometric statement of proteins. Also is
demonstrated the application of liquid chromatography for statement of lipophile
vitamins in fat products.
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