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OSSZEFOGLALAS

A borok elemtartalmanak vizsgalata korant sem egyszerii fela-
dat, mivel a legtobb potencialisan toxikus elem igen kis koncentra-
cioban (mg/kg vagy ug/kg) van jelen a borban illetve a borok nagy
mennyiségii szerves matrixot tartalmaznak. Az elemtartalom pontos
meghatarozasdahoz elengedhetetlen a minél hatékonyabb mintaelkeé-
szités. Célunk volt meghatdrozni, hogy mely mintaeldkészitési eljaras
bizonyul a legeredményesebbnek a borok ICP technologiaval torténd
vizsgalata esetén.

A vizsgalt borminta az egri borvidékrél szarmazo 2008-as
chardonnay volt. A mintaeldkészitést és az analitikai vizsgalatokat a
Debreceni Egyetem, Agrar- és Gazdalkoddastudomanyok Centruma,
Elelmiszertudomanyi, Minéségbiztositdsi és Mikrobiolégiai Intéze-
tében végeztiik. Az analitikai mérések elvégzése ICP-MS (induktiv
csatolasu plazma—témegspektrométer) késziilékkel tortént. A kiilon-
boz6 mintaeldkészitéseket és az azt kovetd méréseket minden eset-
ben harom ismétlésben végeztiik. Az alkalmazott mintaelékészitési
eljarasok a kévetkezdk voltak: desztillalt vizzel valo higitas, atmosz-
férikus roncsolas és mikrohullamu roncsoldas.

Borok esetében a B, az Al, a Mn, a Fe és a Zn csak higitdsos és
atmoszférikus roncsoldsos mintaeldkészitéssel volt mérheté. A kisebb
mennyiségben jelenlévd Sr és Ba jol mérhetd volt a borban mind a
harom eljaras esetében. A Co-ot higtasos és atmoszférikus roncso-
lasos modszerrel, mig a Cr-ot, a Ni-t és a Te-t csak higitdasos modszer-
rel tudtuk mérni. Az arzén tartalom mérése soran higitdsos és
atmoszférikus roncsoldsos eljardssal sem tudtunk megbizhato ered-
ményt mérni a jelenlévd szerves matrix és az egyéb alkotok (alkoho-
lok, monoszacharidok, poliszacharidok, polialkoholok, szervetlen
s56k) jelenléte miatt. Osszességében elmondhaté, hogy mind az at-
moszférikus, mind a higitisos mintaeldkészités egyes elemek (B, Mn,
Fe, Zn, Sr, Ba) esetében jol alkalmazhato tovabbi elemek esetében vi-
szont a modszer fejlesztésére van sziikség (As, Al, V, Cr, Se, Mo, Cd,
Hg, Pb). Afejlesztés egyik iranya lehet, ha nem dltaldnosan a borra,
hanem specifikusan a vizsgalt elemre dolgozunk ki mintaeldkészitési
modszereket.

Kulcsszavak: bor, elemtartalom, mintaeldkészités, higitas,
roncsolas

SUMMARY

The examination of the potentially toxic elements content of
the wines is not easy task, because the most elements are in little
concentration (mg kg or ug kg') in the wine and the wines contain
great amount of organic matrix. The efficient sample preparation is
essential for the accurate determination of element content. The eim
of our research was to determine which sample preparation method
will be the most efficient in examination of wines with ICP technology.

The examined wine sample was a 2008 Chardonnay fiom the Eger
wine region. We did the sample preparation and analysis examination in
University of Debrecen, Centre for Agricultural and Applied Economic

Sciences, Institute of Food Science, Quality Assurance and Microbiology.
We did the analysis examinations with ICP- MS (inductively coupled
plasma mass spectroscopy). We always did the sample preparations
and the examinations in three times rehearsal. The applied sample
preparation methods: dilution with distilled water, open digestion
and microwave digestion.

We were able to measure B, Al, Mn, Fe and Zn with only dilution
and open sample preparation. In the smaller quantity present Sr and Ba
were measurable in the wine in the case of all three methods well. We
were able to measure the Co with dilution and open digestion method,
while Cr, Ni, and Te with only dilution method. In the case of arsenic
we were not able to measure reliable result with dilution and open
digestion method because of organic matrix and other components
(alcohols, monosaccharides, polysaccharides, polyalcohols and
inorganic salts). On the whole we are able to say that in the case
of certain elements (B, Mn, Fe, Zn, Sr, Ba) the open digestion and
dilution sample preparation is applicable well, however, in the case of
certain elements (4s, Al, V, Cr, Se, Mo, Cd, Hg, Pb) we have to develop
the methods. It may be development of one of the way, if we develop
sample preparation methods to examined element specifically and not
to wine generally.

Keywords: wine, element content, sample preparation, dilution,
digestion

BEVEZETES, IRODALMI ATTEKINTES

Napjainkban egyre nagyobb jelentdséget tulajdoni-
tanak a bornak egészségiink megérzésében. Magyar-
orszagon is megfigyelhetd az a tendencia, hogy egyre
tobb csaladi boraszat alakul, ahol a boraszok a bort
¢lethivatasuknak tekintik. A bor mérsékelt mennyiség-
ben torténd fogyasztasa esetén, jelentds mértékben
hozzajarul szervezetiink megfelelé miikodéséhez, mi-
vel az emberi szervezet szamara esszencialis elemeket
tartalmaz, ilyen példaul a K, Ca, Mg, Cr, Co, Fe, F, 1,
Cu, Mn, Mo, Ni, Se, Zn (Eschnauer és Neeb, 1988).
Ezen elemek megndvekedett koncentracidi mar toxi-
kusak lehetnek az emberi szervezetre. Ennek szemlé-
letes példajaként emlitendé a réz, mely egyben
esszencidlis, viszont annak nagyobb mennyiségii bevi-
tele esetén toxikus is lehet (Scheinberg, 1991). A sz616
ndvényvédelme, valamint a boraszati technologiak
soran, tobb olyan potencialisan toxikus vegyiilet keriil-
het a borba, melyek vizsgalata élelmiszerbiztonsagi
szempontbol meghatarozo lehet. Példaul a foszfor mii-
tragyazas noveli a talajban a felveheté kadmium tar-
talmat (Ramachandran és D’Souza, 1998). Mig a
szOl6termesztési technoldgia soran alkalmazott no-
vényvéddszerek novelhetik a mustok és ezaltal a borok
arzén, cink és réz tartalmat (Kment et al., 2005). Az
Office International de la Vigne et du Vin (O.1.V.) nem-
zetkozi szervezet altal a toxicitas szempontjabal leg-
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fontosabbnak itélt elemek a kovetkezok: As, B, Br, Cd,
Cu, Au, F, Pb, Zn, Na (0.1.V., 2010).

A borok elemtartalmanak vizsgalata azonban ko-
rant sem egyszert feladat, mivel a legtobb potenciali-
san toxikus elem igen kis koncentracioban (mg/kg
vagy png/kg) van jelen a mintaban. A bor elemtartal-
manak meghatarozasara a legaltalanosabban hasznalt
modszer az induktiv csatolasu plazman alapul6 tech-
nologia (ICP-MS, ICP-OES), ennek oka féleg a multi
elemes mérési lehetdség és az alacsony kimutatasi
hatar. Viszont a mintak pontos mérhet6ségét nagyban
meghatarozza a borokban 1év0 szerves matrix, mely
igen jelentds zavard hatassal bir (Grindlay et al., 2008).
A bor szerves anyagai koziil a legjelentdsebb az alko-
hol (10-15%), igy a mérések soran fellépd zavaro hata-
sok egyik legfontosabb forrasa is. A borban 1év6 magas
mos spektralis és nem spektralis interferenciakat okoz-
hat (Evans et al., 1993). De a mérések pontossagat
ronthatjak még a kiilonb6z6 monoszacharidok, poli-
szacharidok, polialkoholok és sok (Na, Ca) jelenléte is
(Cabanis et al., 1998). Osszességében a mintaelkészi-
tés célja az, hogy a szervetlen alkotokat (elemeket) ol-
datba vigyiik, illetve a borban 1évé nagy mennyiségii
szerves matrixot eltavolitsuk. Ez azért elengedhetetlen,
mert a magas szervesanyag koncentracio megvaltoz-
tatja a porlasztas, illetve a plazma paramétereit €s fizi-
kai zavard hatdsok léphetnek fel. Ez az oka, hogy
borok esetében elengedhetetlen a hatékony mintaelké-
szités (Muranyi, 2002). Szamos eljaras sziiletett a mat-
rix hatas csokkentésére, avagy megsziintetésére.

Egyik leggyorsabb modszerként ismert mintael6-
készités a higitas, amikor is a borban 1év6 alkohol kon-
centraciot 5 és 6% kozé csokkentjiik, amely elég
alacsony ahhoz, hogy a plazma instabilitasa és a mat-
rix hatas csokkenjen. A vizsgalatok alapjan a higitas el-
lenére a legtobb elem — kivételt képeznek a ritka
foldfémek — a kimutatasi hatar f616tt marad. A higitas
nagy eldnye, hogy kisebb a szennyezddés veszélye és
a veszteség kockazata, ezen kiviil kevésbé iddigényes
és egyszeriien elvégezhetd (Coetzee et al., 2005). Bo-
rok esetében a higitasos eljarast gyakran megel6zi egy
membran filteren at torténd sziirés (0,45 pm), razatas
(3 ora, 70 fordulat/perc) és/vagy centrifugalas (5 perc,
4000 fordulat/perc) (Nicolini et al., 2004). Muranyi
(2002) szerint, azonban a higitdsos mintael6készités
nem elegendd a borok elemtartalmanak pontos megha-
tarozasara, mivel a szerves matrix ugyanugy jelen ma-
rad a mintaban, amely ronthatja az ICP technologia
pontossagat.

A mintael6készités egyik leggyakrabban alkalma-
zott médja a nedves roncsolds, mely lehet zart, illetve
atmoszférikus. Az atmoszférikus roncsolas tekinthetd
az egyik leggazdasagosabb és legegyszeriibb modszer-
nek. A mddszer Iényege, hogy atmoszférikus nyoma-
son valamely oxidalosav-elegy (salétromsav, hidro-
génperoxid, kénsav... stb.) segitségével roncsoljuk el
a mintabdl a szerves anyagot gy, hogy kozben a
minta-sav eleggyel hot kozliink. Kovacs et al. (1996,
2000) szerint a hokozlés all egy 30 perces 60 °C-on
torténd eléroncsolasbol és egy 90 percen at tarto 120 °C-
on torténd féroncsolasbol. Viszont ennek a modszernek
egyik nagy hatranya, hogy bizonyos illékony elemek
(arzén, szelén) egy része eltavozhat illetve szennyezo-

dés torténhet mind az edényzetbdl (pl.: roncsoldcso-
vek) mind pedig a levegébdl (Greber et al., 1989).
Gonzalez et al. (2008) szerint is az egyik legnagyobb
probléma nyilt roncsolas esetén, hogy a minta Se tar-
talmanak mérése hibas eredményt adhat.

Az utdbbi években egyre inkabb kezd egyedural-
kodova valni az eldzéekben emlitett hatranyok miatt a
nedves roncsolas teriiletén a zart rendszerti mikrohul-
lamu roncsolas, mely soran igynevezett teflonedénye-
ket (PTFE) hasznalnak és azokat mikrohullamu
roncsolokban hevitik. A rendszer nagy elénye, hogy az
illékony elemek sem tudnak eltavozni illetve a konta-
minacionak is joval kisebb az esélye. Ezen teflonedé-
nyeknek kivalo a sav, a Iug és a héallosaguk és konnyt
a tisztantartasuk, illetve szinte barmilyen méretben
kaphatoak (Dernovics, 2003).

A legegyszerlibb roncsolasi eljarasnak tekinthetd
az ugynevezett szaraz roncsolas, mas néven hamvasz-
tas. Az eljaras Iényege, hogy egy hdmérséklet szabaly-
zott (500-550 °C) rendszerben (kemencében) a szerves
anyag oxigén segitségével elég és a mintabol szervet-
len hamu keletkezik (fémoxidok és nehezen parolgd
szulfat-, szilikat- és foszfatsok). Ezen eljaras viszont
nemigazan alkalmazhaté nyomelem analizishez, mivel
az illékony komponensek (S, Se, P, As, Sb, Hg, Tl, Ge)
elveszhetnek, illetve ilyen magas hdmérsékleten a min-
ta reagalhat az edény anyagaval (Galbacs, 2010). Ezért
alkalmazhat6saga nyomelemanalizis terén meglehetd-
sen kérdéses.

Az egyes szerzok kiilonbozé mintaeldkészitési
technikakat alkalmaznak, és a mai napig folynak vizs-
galatok a kiilonboz6é méréstechnikai modszerek haté-
konysaganak feltérképezése és dsszehasonlitasa végett.

Kutatomunkank célja meghatarozni, hogy mely
mintael6készitési eljaras bizonyul a legeredménye-
sebbnek a borok ICP technologiaval torténd vizsgalata
esetén.

ANYAG ES MODSZER
A vizsgalat helyszine

A mintael6készitést €s az analitikai vizsgalatokat a
Debreceni Egyetem, Agrar- és Gazdalkodastudoma-
nyok Centruma, Elelmiszertudoményi, Min6ségbizto-
sitasi és Mikrobiologiai Intézetében végeztiik.

A vizsgalt anyagok

A vizsgalt bor az egri borvidékrol szarmazo 2008-as
chardonnay volt.

A felhasznalt anyagok

Nagy tisztasagl desztillalt viz (0,055 pS/cm?),
mely a Milli-Q Integral 3 (Millipore Inc., Parizs,
Franciaorszag) berendezéssel lett eldallitva.
69%-o0s salétromsav (BDH® ARISTAR®, Poole,
Anglia).

30%-os so6sav (Scharlau Chemie S.A., Barcelona,
Spanyolorszag).

Rh (200 pg/kg), Au (200 pg/kg), Y (200 pg/kg)
mint belsd standard (Scharlau Chemie S.A.,
Barcelona, Spanyolorszag).
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B, AL, V, Cr, Mn, Fe, Co, Ni, Cu, Zn, As, Se, Sr,
Mo, Cd, Sn, Sb, Te, Cs, Ba, Hg, Pb, Bi, mint multi-
elemes standard torzsoldat (Scharlau Chemie S.A.,
Barcelona, Spanyolorszag).

Mintaelokészitések ICP-MS szamara

A kiilonb6z6 mintaeldkészitéseket és az azt kdvetd
méréseket minden esetben hadrom ismétlésben végez-
tiik.

Higitas

A frissen bontott boros palackbol kémesovekbe ki-
mértiink 0,1 cm?, 0,2 cm? és 0,5 cm? bort, majd hozza-
mértiink 0,1 cm?® belsd standard-et és az oldatokat
desztillalt vizzel kiegészitettik 5 cm?-re.

Atmoszférikus (nyitott) nedves roncsolas

A borbdl kimértiink 25 cm?-t, 10 cm?-t és 5 cm?-t az
elézetesen kisavazott roncsolocsévekbe, melyek tome-
gét analitikai mérlegen meghataroztuk. Az eléroncso-
las soran 10 cm® 69%-0s HNOs-at pipettaztunk a ron-
csolocsovekbe, majd ezt kovetden 30 percen keresztiil
hagytuk allni, mivel a bor meglehetdsen intenziv reakci-
oba Iépett a HNO5-val. A 30 perc 4llast kovetden a min-
takat 30 percig 60 °C-on roncsoltuk. Ezutan 10 percen
keresztiil hiitottiik a mintakat, majd 3 cm® 30%-o0s H,O,-
at adagoltunk hozza és 90 percen keresztiil 120 °C-on tel-
jesen elroncsoltuk a bormintakat. A roncsolmanyok
lehiilése utan azokat 50 cm?-re toltottikk desztillalt viz-
zel, majd szirtiik azokat FILTRAK 388 tipusu szlr6-
vel. Az ICP-MS-be torténd beméréshez az elroncsolt
mintakat tovabb higitottuk ugy hogy 1 cm? roncsolt
mintdhoz 0,1 cm? belsé standard-et adtunk, illetve azo-
kat feltoltottiik 5 cm?-re desztillalt vizzel.

Zart (teflonbombas) nedves roncsolds

0,5 g bor mintat mértiink be a teflonbombakba,
melyhez 7 cm® 69%-0s HNOs-at és lem® 30%-os
H,0,-at adagoltunk, majd a teflonbombakat lezarva
behelyeztiik a mikrohulldmu roncsoloba, és a gyartd
altal ajanlott flitési programot alkalmaztuk. A program
egy 10 perces 200 °C-ra torténd melegitésbol, illetve
egy 10 percen at tartd6 200 °C-os hdntartasbol allt
(Milestone, 2005). A roncsolmanyokat 25 cm?-re tol-
tottiik desztillalt vizzel majd ICP-MS-be torténd bemé-
réshez tovabb higitottuk azokat ugy, hogy 1 cm? leron-
csolt mintdhoz adtunk 0,1 cm?® belsé standard-et, és
azokat feltoltottiik 5 cm?-re desztillalt vizzel.

Alkalmazott berendezések

A mikrohullamu roncsolasokhoz Milestone START
260 D tipust mikrohulldamt roncsoldt hasznaltunk,
mely egy nagynyomasi MDR biztonsagi technologia-
val ellatott 10 féréhelyes rotorral rendelkezik. A készii-
Iékhez ezenkiviil tartozik 10 darab TFM-teflonbodl
késziilt roncsolobomba, mely rendkiviil ellenall6 a leg-
tobb oldoszerrel, savval szemben €s jol viseli a sz€1s6-
séges hémérsékleti viszonyokat (max. 260 °C) is.

Az atmoszférikus nyomason térténd roncsolashoz
egy LABOR MIM OE 718/A tipust blokkroncsold
berendezést hasznaltunk.

Minden egyes tomeg mérést egy RADWAG WPS
210-es tipust analitikai mérlegen végeztiik.

Az analitikai mérések elvégzése ICP-MS (induktiv
csatolasu plazma—tdmegspektrométer) késziilékkel
torténtek. A 1. tabldzatban az ICP-MS késziilék beal-
litasi és mérési paramétereit ismertetjik.

1. tablazat

Gyarto(1) Thermo Fischer Scientific Inc.
Tipus(2) X Series 2 ICP-MS
REF Kicsatolt teljesitmény(3) 1400 W
Plazmagaz aramlasi sebesség(4) 13 dm*/min
Porlasztogaz aramlasi sebesség(5) 0,9 dm*/min
Segédgaz aramlasi sebesség(6) 0,9 dm*/min
Mintabetaplalas sebessége(7) 0,9 cm®/min
Pole Bias 20V
Hexapole Bias -119V
Extrakcié(8) -176 V
Fokusz(9) 29V
Analég detektor(10) 1800 V

PC detektor(11) 3004 V

CCT gaz aramlasi sebesség(12) 6 cm®/min
(7% H, + 93% He)

Integracios id6(13) 0,1s
Stabilizaciés idé(14) 35s
Mintaszallité pumpa tipusa(15) narancssarga(16)

Table 1: Parameters and setting values of ICP-MS
Manufacturer(1), Type(2), Forward power(3), Plasma gas flow(4),
Nebuliser gas flow(5), Auxiliary gas flow(6), Sample uptake rate(7),
Extraction(8), Focus(9), Analogue detector(10), PC detector(11),
CCT gas flow(12), Integration time(14), Stabilization time(14), Type
of pump tube(15), Orange(16)

EREDMENYEK ES ERTEKELES

A kiilonb6z6 mintael6készitési eljarasokkal kapott
eredmények

A mérések soran arra kerestiik a valaszt, hogy a kii-
16nb6z6 mintaeldkészitési eljarasok alkalmazasaval,
mely potencialisan toxikus elemek és milyen bizton-
saggal mérhet6k a borokban, illetve hogy a kiilonbozo
mintael6készitési modszerek altal kapott eredmények
milyen mértékben hasonlithatéak 6ssze egymassal.

Az 1. dbra szemlélteti a kiilonb6z6 mintael6készi-
tési eljarassal elokészitett bormintak esetében azon ele-
mek koncentraciojat a vizsgalt elemek koziil, melyeket
a legnagyobb koncentracioban sikeriilt mérni. A grafi-
konon jol megfigyelhetd, hogy a bor esetében a B, az Al,
aMn, a Fe és a Zn csak higitasos és atmoszférikus ron-
csolasos mintael6készitéssel volt mérhetd. Ezen ele-
meket mikrohullamu roncsolassal nem tudtuk mérni.
Ennek oka nagy val6szintiséggel a mikrohullamu roncso-
lasnal alkalmazott magas 250-szeres higitasi faktor
volt, mivel ezen elemek mar az ICP-MS kimutatasi
hatara ala estek. A B, az Al és a Zn koncentracié mind-
két modszerrel mérhet6 volt, viszont az eredmények je-
lentdsebb mértékben eltértek egymastol, melynek egyik
oka lehetett a higitasos modszernél fellépé matrix hatas,
mely zavarast fejtett ki az ICP-MS plazmajara.
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. dbra: Kiilonb6z6 mintael6készitési eljarasok soran mért
értékek bor esetében
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Figure 1: Measured rates in wine in case of different kinds of

sample preparations
Dilution(1), Open digestion(2), Concentration(ug kg')(3)

AB, aFe,aMn és aZn esetében az is megfigyelhetd
volt a mérések soran, hogy mindegyik bemérési tomeg
(25 cm?, 10 cm?, 5 cm?) esetén megkdzelitden azonos
eredményeket kaptunk. Tehat ebbol az kovetkezik, hogy
ezen elemek mérése kevésbé fiigg a bemérési tomegtol.

A 2. abran lathato, hogy a kisebb mennyiségben je-
lenlévo Sr és Ba is jol mérhetd volt a borban, még a
magas higitasi faktorral rendelkezd mikrohullamu ron-
csolas esetében is. Bar mikrohullamt roncsolasnal
mind a Sr, mind a Ba mérési eredményei alacsonyab-
bak a masik két mintaelékészitési modszerrel szemben,
ennek oka a masik két modszerhez (higitas, atmoszfé-
rikus roncsolas) képest alkalmazott magasabb higitasi
faktor lehet. Sr esetében az atmoszférikus roncsoléassal
elokészitett minta vizsgalatanal tapasztaltuk a legna-
gyobb mért értéket, ez annak is tulajdonithato, hogy a
nyilt roncsolasos eldkészitési eljaras miatt a minta
szennyezddhetett.

Az eredményekbdl megallapithatd, hogy mindkét
elem (Ba, Sr) mérhet6 volt mindharom mintael6készi-
tési modszerrel.

2. abra: Kiilonb6z6 mintael6készitési eljarasok soran mért
értékek bor esetében
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Figure 2: Measured rates in wine in case of different kinds of
sample preparations
Dilution(1) ,Open digestion(2), Mircowave digestion(3), Concentration
(ngkg )

A 3. abra megfelelden szemlélteti a kiillonbozo
mintael6készitési eljarassal elokészitett bormintak es-
etében azon elemek koncentraciojat a tobbi elem koziil,
melyeket a legkisebb koncentracidoban sikeriilt mérni.
Az ébran egyértelmiien lathato, hogy a Co kivételével
a tobbi elem csak higitasos modszerrel volt mérhetd.
Valoszintsithetd, a Cr, a Ni és a Te esetében, hogy az
atmoszférikus roncsolas soran alkalmazott magas ho-
mérséklet hatdsara ezen elemek olyan mértékben elta-
vozhattak a mintabdl, hogy azok a kimutatasi hatar ala
csokkentek és azokat nem lehetett mérni. Az atmosz-
férikus roncsolassal elékészitett mintaban mért maga-
sabb Co koncentraciot pedig valésziniileg a roncsolas
hatasara bekovetkezett kontaminacié okozhatta. Meg-
figyelhetd tovabba az is, hogy a mikrohullami roncso-
lasos elokészités sem bizonyult hatékonynak. A Cr, a
Ni, a Te és a Co mérési bizonytalansagat — mindharom
mintael6készitési modszer esetén — okozhatta még a
nem megfeleld standard sor alkalmazasa is, vagyis ezen
elemek koncentracioja a kalibralasi tartomanyon kiviil
esett.

3. dbra: Kiilonb6z6 mintaelokészitési eljarasok soran mért
értékek bor esetében
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Figure 3: Measured rates in wine in case of different kinds of
sample preparations
Dilution(1), Open digestion(2), Concentration(ug kg')(3)

A 4. abra az arzén tartalom mérés eredményét mu-
tatja a borban. Higitasos eljarassal el6készitett bormin-
takban 463,9 pg/kg, mig roncsolasos eljarassal eloké-
szitett bormintdkban pedig 103,4 pg/kg koncentracioja
arzént mértiink ami joval magasabb, mint amit a nem-
zetkozi eldirasok maximalisan megengednek. A szak-
irodalmi adatok alapjan is a bor altalanosan 10 pg/kg
arzént tartalmaz (Kallay, 2010). Ugyanezen bormintak
Ujra mérése soran, de mar ICP-OES-sel nem talaltunk
kimutathato arzén tartalmat, illetve a mikrohullamu
roncsolas soran sem tudtunk arzént mérni. Ezen mérési
eredmények ¢s a szakirodalmi adatok figyelembe véte-
1ével megallapitottuk, hogy a higitasos mddszer soran
a borban jelen maradt szerves szén és alkohol jelentds
zavard hatast fejtett ki, amely modositotta az ICP plaz-
majanak érzékenységét és ezaltal torz eredményt adott.
Az atmoszférikus roncsolasos mintael6készitési mod-
szerrel sem mérheté megfelelden az arzén koncentra-
ci6 borban, mivel valdsziniileg a roncsolmanyban is
visszamaradnak olyan anyagok, melyek a mérési érzé-
kenységet jelentésen rontjak.




Fekete l:Layout 1 6/21/12 2:03 PM Page 5

&

AGRARTUDOMANYI KOZLEMENYEK, 2012/48.

4. abra: Kiilonb6z6 mintaelokészitési eljarasok soran mért As
koncentracio bor esetében
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Figure 4: Measured As concentration in wine in case of different
kinds of sample preparations
Dilution(1), Open digestion(2), Concentration(ug kg"')(3)

A 2. tablazatban fel nem tiintetett elemek (V, Cr,
Se, Mo, Cd, Hg, Pb) esetében nem sikertilt megfeleld
pontossagu ¢és Osszehasonlithatdésagu eredményeket
kapni.

KOVETKEZTETESEK, JAVASLATOK

Vizsgalataink soran adatokat kaptunk a kiilonb6z6
mintael6készitési eljarassal elokészitett bor elemtartal-
mara. A mérések alapjan megallapithatd, hogy a mikro-
hulldmu roncsolas ebben a formaban, a magas higitasi
faktor végett, nem alkalmas borok nyomelemtartalma-
nak vizsgalatara. Ezért a teflonbombakba vald bemé-
rést megelézden elengedhetetlen a borok beparlasa,
ezzel csokkentve a nagy mértékii higulast és ezzel elke-
riilve, hogy a kiilonboz6 kis koncentracioban jelenlévo
elemek a kimutatasi hatar ala csokkenjenek ¢s ezaltal
nem mérhetdvé valjanak. A beparlasnal viszont figyel-
ni kell a megfelel6 hdmérséklet alkalmazasara, mivel a
hére érzékeny elemek elillanhatnak még azel6tt, hogy
mérnénk Oket.

A borban nagyobb koncentracioban jelenlévé mik-
roelemek (B, Al, Mn, Fe, Zn) higitasos ¢s atmoszféri-
kus roncsolasos mintaeldkészitési modszerrel is jol
mérhetbdek, viszont a B, az Al és a Zn esetében mért
magasabb koncentracié higitasos eljarasnal azt mutatja,
hogy a szerves matrix és az alkohol nem elhanyagolha-
to tényez0, ezért higitdsos mintaeldkészités alkalma-
zasakor ezen zavard hatasok kikiiszobolésére kell
torekedni.

2. tablazat
A kiilonb6z6 mintael6készitési eljarasokkal kapott eredmények
Mintaelkészitési eljarasok(1)

ppb Higitasos(2) Széras(3) Atm. roncsolasos(4) Széras(5) MW roncsolasos(6) Széras(7)
B 4639,44 24991 4141,73 97,49 - -

Al 818,80 30,00 485,35 26,47 - -
Mn 1577,78 57,84 1729,49 85,32 - -

Fe 1573,50 26,16 1577.81 158,33 - -

Zn 733,58 58,72 563,76 50,51 - -

Sr 303,49 3,57 335,79 12,19 269,74 15,39
Ba 136,87 4,00 128,62 2,12 107,38 2,62
Co 2,20 0,02 327 0,22 - -

Cr 9,88 0,16 - - - -

Ni 40,52 0,41 - - - -

Te 4,59 0,36 - - - -

As 463,90 425,60 103,40 73,00 - -

Table 2: Results with different kinds of sample preparation

Sample preparation(1), Dilution(2), Deviation(3), Open digestion(4), Deviation(5), MW digestion(6), Deviation

Sr-nal és a Ba-nal kevésbé volt érezhetd a matrix
hatas, mindharom modszerrel dsszehasonlithato ered-
ményt kaptunk. Erdemes megemliteni, hogy mind a Sr
¢s mind a Ba jol mérhet6 volt (az alacsonyabb mért
érték ellenére is) mikrohullamu roncsolassos mintaeld-
készitéssel is a magas higitasi faktor ellenére, tehat
ezen elemek mérhetdsége igen jo hatasfoku, még ma-
gasabb higitas mellett is.

Rendkiviil gondos mintaeldkészitést igényel az As
koncentracido mérése borban, mivel ezen elem mérhe-
tdségét sok tényezd befolyasolja (szerves savak, alko-
hol, szervetlen sok). Vizsgalataink alapjan olyan minta-
elékészitést kell alkalmazni, ahol a szén tartamt1 vegyti-
letek, mint az etil-alkohol koncentracidja a lehetd leg-

kisebb. As mérésnél nagyon fontos az ICP megfelel
kalibracidja, illetve standard addici6 készitése a kor-
rekcid végett.

Osszességében elmondhaté, hogy mind az atmosz-
férikus, mind a higitasos mintaelokészités egyes ele-
mek (B, Mn, Fe, Zn, Sr, Ba) esetében jol alkalmazhato,
tovabbi elemek esetében viszont a moédszer fejlesztésére
van sziikség (As, Al, V, Cr, Se, Mo, Cd, Hg, Pb). Higi-
tasos mintael6készitésnél mindenképpen elényds lehet,
ha az ICP-MS-be O,-t vezetiink, ¢és ezaltal a borban
1év6 alkoholokat el tudjuk égetni széndioxida és szén-
monoxidda, ezaltal pedig tudjuk csdkkenteni a zavaro
hatasokat. A jol megtervezett mintacldkészités elenged-
hetetlen a pontos mérés érdekében. Olyan mint egyet-
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len alkalmas modszer szerintiink nem létezik, a bor el-
emtartalmanak vizsgalatakor nem altalanosan a borra,
hanem specifikusan a mérni kivant elemre, esetleg el-
emekre kell kidolgozni mintael6készitési eljarasokat,
mivel lehet hogy egy-két elem jol mérhetd egy bizo-
nyos mintaelOkészitési eljarassal, viszont mas elemek
nem.

Méréseink alapjan megallapitottuk, hogy a minta-
elékészitési modszerek eredményessége novelhetd a
higitasi faktor csdkkentésével, illetve a mintael6ké-
szités soran alkalmazott higitasos eljarassal, mely csok-
kenti a kontaminacionak és az ill6 elemek eltavozasa-
nak az esélyét.

IRODALOM

Cabanis, J.C.—Cabanis, M.T.—Cheynier, V.—Teissedre, P.L. (1998):
[In: Flanzy, C. (ed.) Oenologie, Fondements Scientifiques et
Technologiques.] Lavoisier. Paris. 318-336.

Coetzee, P—Steffens, F.E.—Eiselen, R.J.— Augustyn, O.P.—Balcaen,
L.—Vanhaecke, F. (2005): Multi-element analysis of South
African wines by ICP-MS and their classification according to
geographical origin. Journal of Agricultural and Food Chemistry.
53. 13: 5060-5066.

Office International de la Vigne et du Vin (2010): Maximum acceptable
limits of various substances contained in wine., Commendium
of international methods of analysis-OIV.

Dernovics M. (2003): Mintael6készitési modszerek kidolgozasa és
referenciaanyagok eléallitasa modosulatanalitikai célokra. Ph.D
doktori értekezés. Budapest.

Eschnauer, H.—Neeb, R. (1988): Micro-element analysis in wine and
grapes. [In: Linskens, H.I.— Jackson, J.F. (eds.) Modern methods
of plant analysis.] Springer-Verlag. Berlin. 67-91.

Evans, E.H.—Giglio, J.J. (1993): Interferences in Inductively Coupled
Plasma-Mass Spectromerty. A review. Journal of Analytical
Atomic Spectrometry. 8: 1-18.

Galbacs G. (2010): Miiszaki analitikai kémia. Mintavétel, minta-
elokészités eldadasanyag. Szegedi Tudomanyegyetem, Szer-
vetlen és Analitikai Kémiai Tanszék. Szeged.

Gonzélez, A.—Armenta, S.—Pastor, A.—de la Guardia, M. (2008):
Searching the most appropriate sample pretreatment for the
elemental analysis of wines by inductively coupled plasma-based
techniques. Journal of Agricultural and Food Chemistry. 56. 13:
4943-4954.

Greber, P—Heppler, Ch.—Hodel, Ch.—Lang, H.R.—Mauser, R.—Renst,
J.B.—Seltner, H.D. (1989): Methoden zur Elementspurenbes-
timmung. Swiss food. 11. 12: 187-201.

Grindlay, G.—Mora, J.-Maestre, S.—Gras, L. (2008): Application of
a microwave-based desolvation system for multi-elemental
analysis of wine by inductively coupled plasma based techniques,
Analytica Chimica Acta. 629: 24-37.

Kallay M. (2010). Boraszati kémia. Mezdgazda Kiado. Budapest.
206.

Kment, P-Mihaljevic, M.—Ettler, V.—Sebek, O.—Strnad, L.—Rohlova,
L. (2005): Differentiation of Czech wines using multielement
composition — A comparison with vineyard soil, Food Chemistry.
91: 157-165.

Kovacs, B.—Gy6ri, Z.—Prokisch, J.—Loch, J.—Daniel, P. (1996): A
study of plant sample preparation and inductively coupled
plasma emission spectrometry parameters. Communications in
Soil Science and Plant Analysis. 27: 1177-1198.

Kovécs, B.—Prokisch, J.—Gydri, Z.—Balla Kovacs, A.—Palencsar, A.J.
(2000): Studies on soil sample preparation for inductively coupled
plasma atomic emission spectrometry analysis. Communications
in Soil Science and Plant Analysis. 31: 1949-1963.

Milestone Microwave Laboratory System (2005): Cook book Digestion
Rev. 03—04. Application notes for Digestion. Wine. Digestion
Application Note: DG-FO-64.

Muranyi Z. (2002): Ujabb eredmények a borok nyomelemtartalma-
rol. Ph.D doktori értekezés. Debrecen.

Nicolini, G.—Larcher, R.—Pangrazzi, P.—Bontempo, L. (2004):
Changes in the contents of micro- and trace-elements in wine
due to winemaking treatments. Vitis. 43. 1: 41-45.

Ramachandran, V.—di Souza, T.J. (1998): Plant uptake of cadmium,
zinc, and manganese in soils amended with sewage sludge and
city compost. Bulletin of Environmental Contamination and
Toxicology. 61: 347-354.

Scheinberg, I.H. (1991): Copper. In Metals and Their Compounds
in the Environment — Occurrence, analysis and biological rele-
vance. Verlag Chemie. Weinheim. 893.

82



