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Stanovenie fosfore¢nanov a citranov v syroch kapilarnou
izotachoforézou

ELENA BUBELINIOVA - MILAN SUHAJ - MILAN KOVAC

Stuhrn. Vypracovala sa metdda kapildrnej izotachoforézy na stanovenie celkovych fos-
fore¢nanov a citranov v syroch. Vysledky stanoveni fosfore¢nanov a citranov v syroch ka-
pilérnou izotachoforézou sa porovnévali so spektrofotometrickou metédou. Zistilo sa, Ze
kapildrna izotachoforéza je rychla, dostatotne presnd a objektivnejsia ako spektrofoto-
metria.

Fosforecnany a citrany st stucastou taviacich soli, ktoré sa pridavaju do to-
nenych syrov ako pridavné latky pred tavenim syroviny. V CSFR sa pouZiva-
‘u soli CIFO, ktoré sluzia na upravu pH syroviny. Ukdzalo sa, Ze podmienkou
spravneho tavenia je pridavok 2-3 % taviacich soli do syroviny [1-3]. Bolo
stanoven€ najvyssie pripustné mnozstvo fosfore¢nanov v syroch [4], ktoré sa
~ontroluje. Vyskytli sa vSak aj pripady prekrocenia viac ako 8 % pripadov,
oricom za hrani¢nu hodnotu sa povazuje 15 g. kg™ [5].

Na stanovenie fosforeCnanov a citranov sa pouzivaju klasické metody,
napr. gravimetrické stanovenie celkového fosforu, spektrofotometrické sta-
novenie fosforu ako molybdénovej modrej [6] a gravimetrické stanovenie ky-
seliny citronovej [7]. Tieto metddy st viak ¢asto pracne a zdihavé.

Cielom nasej prace bolo vypracovat metddu na stanovenie celkovych fosfo-
renanov a citranov v syroch. Aplikovali sme metddu kapildrnej izotachoforé-
zv. ktord sa ako moderna rychla separa¢ns technika osved¢ila na stanovenie
‘onogénnych ldtok v potravinich [8§-10].

Prof. farm. Elena Bubeliniovd, Ing. Milan Suhaj, Ing. Milan Kovéc, CSc., Vyskumny
stav potravindrsky, Trencianska 53, 825 09 Bratislava.
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Material a metody

Fosforecnany a citrany sme stanovovali v tvrdych syroch, v ktorych sa
nachadzaji ako prirodzené zlozky materidlu, a v topenych syroch, kde su
zlozkou pridavnych taviacich soli. Vsetky vzorky sme na analyzu odoberali
z obchodnej siete v roznom ¢asovom obdobi.

Priprava vzoriek na analyzu. Vzorku cerstvého syra (3,0 g) sme vysusili do
konstantného ubytku hmotnosti pri 105 °C. V susine sme stanovili obsah tu-
kov Standardnym extrakénym postupom. Zvysok vzorky sme rozpustili v zme-
si metanol-voda (1:3) a touto zmesou sme doplnili objem na 50 ml. Vzorku
sme prefiltrovali, filtrat zriedili redestilovanou vodou v pomere 1:50 a davko-
vali do izotachoforetického analyzatora.

Podmienky stanovenia. Izotachoforeticky analyzator ZKI 001, vyrobca
URVIT, Spisska Nova Ves.

Elektrolytovy systém. Vodiaci elektrolyt — 0,01 mol.lI"' HCI, 0,0183
mol. 1", kyselina 6-aminokaprénové, 0,1 % MHEC; zakoncujuci elektrolyt
- 0,005 mol. I"! kyselina kaprénova, 0,005 mol. ™! histidin; hnaci prad v pred-
separacnej kapilare 250 pA; hnaci prud v analytickej kapilare 50 pA.

Fosfore¢nany v syroch sme stanovili aj pomocou porovnavacej spektrofoto-
metrickej metddy. Postupovali sme metddou stanovenia fosforu fotometricky
po reakcii na molybdénovi modru [6]. Stanovenie fosforu predchadzalo spo-
polnenie vzoriek pri 55 °C. Absorbancia reakéného produktu sa merala pri
610 nm, spektralnej Sirke $trbiny 0 cm™, integra¢nom ¢ase 1 s a zosilneni 1 na
spektrofotometri Specord M 40 (Carl Zeiss Jena, NDR).

Vysledky a diskusia

Vysledky stanovenia fosforec¢nanov a citranov v syroch kapilarnou izota-
choforézou uvadzame v tab. 1. V tab. 2 porovniavame obsah fosfore¢nanov
zistenych spektrofotometricky a izotachoforézou. Hodnoty uvadzané v tabul-
kach sa vztahuju na povodné Cerstvé syry. Z tab. | vypiyva. Ze prirodzeny
obsah sledovanych fosfore¢nanov vo vybranych netavenych syroch sa pohy-
buje na urovni 0,86-1,9 g.kg™! ¢erstvého syra. V topenych syroch Lunex, De-
likates, Favorit a Syrokrém bol priemerny obsah fosfore¢nanov v rozsahu
7,6—-11,5 g.kg™', vytaznost stanovenia 91,3-98,2 %. Obsah citranov v tope-
nych syroch bol 4,6-10,1 g. kg™, ¢o je v sulade s technologickym pridavkom.
Vytaznost stanovenia bola 96,4-98,0 %. V madarskom syre Macko sme ob-
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Tabulka 2. Stanovenie fosfore¢nanov v syroch kapilarnou izotachoforézou a spektrofotome-
tricky
Table 2. Comporative determination of phosphates in cheeses by capillary isotachophoresis
and spectrophotometrically

Obsah PO Obsah PO
Vzorka! Druh® (spektrofotometricky)?| Sl |(kap. izotachoforézou)* s‘;,
[gke'] ] [gkg] %]
1 EIDAM 0,891 2,51 0,893 3,03 |
2 0,729 0,95 0,766 2,02 |
3 MORAVSKY 0,349 4,21 0,503 1,59
4 ROCHNIK 0,499 2.36 0,504 1,88 |
5 LUNEX 6,740 1,85 9,75 0,81
6 6,501 2,36 9,67 0,25

!~ Sample, ? - Type, *~ PO}~ content (spectrophotometrically), * = PO~ content (cap. isotachop-
horesis).

sah citra-ov nezistili, kedze taviace soli vyrabané v ML'R neobsahuju citrany,
resp. kyselinu citréonovi [2]. Prirodzeny obsah citranov v netopenych syroch
sme nezistili.

V tab. 2 porovnavame celkovy obsah fosfore¢nanov v syroch stanoveny ka-
pildrnou izotachoforézou a spektrofotometricky. Z uvedenych tdajov vidiet,
ze v pripade tvrdych syrov davaju obidve metddy porovnatelné vysledky. Fo-
tometrickou metédou sa v topenych syroch zistil nizs§i obsah fosfore¢nanov
ako kapildrnou izotachoforézou, pretoze fosfore¢nany davaji podla uvedené-
ho postupu pri rovnakej koncentracii PO~ roznu vytaznost fotometrického
stanovenia. Zisten€é hodnoty fosfore¢nanov v topenych syroch nepresahuju
najvysie pripustné mnozstvo [4].

Vypracovand analytickd metéda na stanovenie fosfore¢nanov a citranov da-
va dostatocne presné a reprodukovatelné vysledky. Kapilarna izotachoforéza
umoznuje stanovit sledované latky nielen v syroch, ale aj v inych potravinar-
skych vyrobkoch, v ktorych sa obsah tychto zioziek ma kontrolovat.
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Onpepenenue Gocharos 3 HHTPATOB B ¢HIPAX METOXOM KANHILIPHOO
w30Taxodopesa

Pezmome

Bou pazpaboraH METOZ KalMIIAPHOTO u30Taxodopesa N1 onpenerenns obumx goc-
dareB ¥ IMTPATOB B ChIpAaX. Pe3yJsbTaThl ONpeaes eI (pocdaToB ¥ UUTPATOB B ChIpax
METOZOM KallMJUIAPHOro ¥30Taxodopesa ObLIM CpaBHEHBI ¢ CIIEKTPOQPOTOMETPUUIECKIUM
MeTozoM. Ha oCHOBe OINpeiesiéHHBIX pPe3yabTaTOB MOXKHO CKas3aTbh, UTO METCH Kalluil-
JIAPHOTO M30Taxodopes3a ABJIAETCA CKOPBIM U SOCTATOYHO TOYHBIM METOAOM [AJiA Onpese-
JieHusA (pocd)aToB M LMTPATOB B Chlpax ¥ Hos1ee 00beKTHBHbBIA YeM CIIeKTPO(OTOMeTpIHec-
KU METO/I.

Determination of phesphates and citrates in cheese by capillary isotachophoresis
Summary

A method of capiliary isotachphoresis has been worked out for the determination of total phos-
phates and citrates in cheese. The results of the analyses of phosphates and citrates in cheese by
the capillary isotachopheresis method were confirmed with those obtained by a spectrophotomet-
ric method. On the basis of the obtained results it can be stated that the capillary isotachophoresis
method is fast and sufficiently precise for the said analyses. it is also more objective than the
spectrophotometric method.

3
iy



