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Afdeling Contaminanten 1982-06-25 

VERSLAG 82.52 Pr . nr . 505.0410 

Projekt: Ontwikkeling methoden voor het aantonen en bepalen van 

nitriet, nitraat en nitrosaminen . 

Ondeno~erp : Bepaling nitraat in kaas . 

Doel: 

Het ont\o~ikkelen van een methode voor de bepaling van nitraat in kaas 

met behulp van vloeistofchromatografie en u.v. detectie, alsmede het 

uitvoeren van een voorlopig intern vergelijkend onderzoek met de tot 

nu toe gebruikte methode n.l. de reductiemethode (1). 

Samenvatting: 

Nitraat is met deze methode te bepalen tot op het 1 rog/kg niveau. De 

recovery bedraagt ca. 95% op het 10 rog/kg niveau. Eventueel optredende 

interferenties kunnen door aanpassing van de zoutconcentratie van he t 

eluens van nitraat gescheiden worden. 

De resultaten voor een zestal monsters, verkregen met de vloeistof

chromatografische methode en de methode m.b.v. de autoanalyzer kwamen 

goed tot redelijk overeen. 

Conclusie : 

De ontwikkelde vloeistofchromatografische methode voldoet als bepa

lingsmethode . 

Verantwoordelijk: ir L.G.M.Th . Tuinstra 

Hede\o~erker/ samensteller: H.J. Keukens-4!"" 

Projektleider: W. A. Traag 
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Nethode 

De ontwikkelde methode , gedeeltelijk gebaseerd op die van Le uenberge r 

et al (2) en S<Sderhjelm (3) , is kort\o~eg hieronder wee rgegeven . 

Een gedeelte van het gehomogeniseerde kaasmonster \o~ordt geëxtraheerd 

met 111a ter . Na centrifugeren to~ordt een gedeelte va n het extract behan

deld met Careez I en II . Na opnieuw centrifugeren 111ord t een gedeelte 

geinj ec teerd op het HPLC-sys teem. Als kolomvulling wordt Lichrosorb 

NH2 toegepast. Het e luens is een oplossing van kaliumdiwaters toffos

faat met een pH van 3 . 

De extinctie wordt gemeten bij een golflengte van 210 nm. 

Result a ten 

Net he t eluens volgens Leuenberger e t al (2) , 10 g KH2Po4 opgelost in 

1 liter ged. to~ater tolaarvan de pH op 3 1o1ordt gebracht met fosforzuur, 

blee k nauwelijks scheiding mogelijk tussen de kaasmatrix en de 

nitraatpiek (zie fig . 1) . 
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Fig . 1 : Hanster boere nkaas gechromatogeafeerd met eluens beva ttend 
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Hordt hetzelfde monster gechromatografeerd met als eluens een 

oplossing van 5 g KH
2

Po4/l . met pH = 3 dan blijkt N03- ~-1el te scheiden 

van de matrix . 

--- -- ~IJ --·-------: __ -- -·--- ---
~-- - 1---t-- -- --- ------- - 

--- -- - -- - - -- 1------ -- ---- - --- - · 

~~-==::_-==-~~ -- -- ~=~=--=:= ,=~~-=~ :~~~ == 
---~ - ---1- - - f-- - -- -

-- f--'2. 

------1~ 

MI IJ, 

-

Fig. 2 : Zelfde monster kaas al s in fig. 1 echter met eluens 5 g 

KH2P04/l, pH = 3 . 

Om een indruk te krijgen van de betrom>~baarheid van de resultaten is 

een zestal monsters boerenkaas geanalyseerd waarvan de gehaltes ook 

bepaald zijn me t de autoanalyzer (= r eductie me thode ) (1). 
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RIKILT-nr . Gehalte N03- Gehalte N03 
autoanalyzer HPLC 

15092 12,2 10,6 

15112 8,4 8,7 

15116 9,2 ~,7 

15130 30,6 33,7 

15132 2,3 < 0 , 5 

15139 10,8 11,3 

Het gehalte is uitgedrukt in mg/kg. 

De recovery van de HPLC-methode bedroeg 97%. 

Opmerking 

Het is niet uitgesloten dat door meting bij 210 nm bij andere kaas

soorten toch interferenties vanuit de matrix optreden \'lelke niet van 

nitraat te scheiden zijn . 
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