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ABSTRACT

Proportions of different chromium forms of the total chromium concentration in foodstuffs are vital.
While Cr(l1ll) is essential for human livings, Cr(VI) is toxic and carcinogenic. We model the uptake of
biologically available chromium concentrations with the proper choice of sample preparation steps. During
extraction, we simulate ion-concentrations, pH, enzymatic environment and reaction time. After an extraction
step, Cr(lll) and Cr(VI) partition is analysed with atom-absorption in treated samples.

1. BEVEZETES

Az elfogyasztott élelmiszerek 0sszkrom-tartalmanak megoszlasa Iétfontossagu. A krom(I1l) forma esz-
szencialis az emberi szervezet szamara, mig a krom(VI) forma rakkelto hatasu [3].

A kutatasi cél a Regionalis Tudaskézpont (RET) ipari partnerei altal eléallitott élelmiszerekben és azok
alapanyagaiban a kromtartalom meghatarozasa.

A vizsgalt élelmiszerekben a nagy mértékii szervesanyag és sotartalom miatt a krom kozvetlen mérése
nehezen kivitelezhetd, ezért minta-elokészités sziikséges. A célkitlizés olyan minta-elokészités kifejlesztése a
meglévd modszerek adaptalasaval, amivel egyuttal az élelmiszerekbdl a krom biologiai felvehetdségét is fi-
gyelembe vessziik. Tovabbi kovetelmények a gyors eljaras, a kis olddszerigény, és meglévo miiszerpark adta
lehet6ségek hasznalata.

Ezért az élelmiszerekbdl felvehetd krom mennyiséget modellezziik a minta-elokészités koriilményeinek
megvalasztasaval. Az extrakcid soran szimulaljuk a megfeleld ionerdsséget, kémhatast, enzimatikus kornyeze-
is dokumentaltak [1]: folyadék-folyadék extrakcio, szilard fazisu extrakcio, koprecipitacio, ioncserés elvalasz-
tas, elektrokémiai eljarasok, HPLC, ion-krormatografia, kapillaris elektroforézis. A peroxidos ionpdrképzés
[2] gyors minta-el6készitést tesz lehetové kdrnyezeti mintak esetében, ami varhatdan adaptalhatd élelmisze-
rekre. Ezért elsé megkozelitésben a speciaciot a krom(VI) tartalom kromium-peroxo komplexbe vitelét kove-
téen etil-acetattal torténd extrakcidval végeztiik. Az extrakcid utdn a miiszeres mérésre altalanosan elterjedtek
az atomabszorpcios modszerek (AAS) [4], amik koziil a grafit kemencés atomabszorpcios spektroszkopids
(GFAAS) eljaras az egyik legjobb az érzékenységgel rendelkezik, ezért ezzel vizsgaljuk a krom(III) és
krém(VI) megoszlast.

2. ESZKOZOK ES MODSZEREK

2.1. Késziilékek

A méréseket Varian SpectrAA 50B tipusu grafit-kemencés atomabszorpcios spektrofotométer késziilé-
ken végeztiik, ami keresztflitésii grafit-kemencével rendelkezik. A CPI International gyartmanyu krom vajtka-
tod lampat 7,0 mA-en hasznaltuk 0,5 nm-es résszélességgel, minden mérést 357,9 nm-en végeztiink. Az
ultratiszta vizet Millipore Milli-Q Academic ioncserés késziilékkel allitottuk eld. A pH-t Mettler-Toledo
MP120 gyartmanyt pH-mérdvel allitottuk be. A hiitési 1épést Liebherr hiitében végeztiik.
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2.2. Vegyszerek, anyagok

A minta-elékészités soran hasznalt pepszin, sé és s6sav oldatok analitikai tisztasaguak voltak (Spekt-
rum3D), ugyanigy az extrakcio soran hasznalt etil-acetat, tdmény kénsav (96%) és hidrogén-peroxid (36%).
Az extrakcid 1épését kovetden minden oldat elkészitéséhez ultratiszta vizet hasznaltunk. Az 1000 mg/l-es
krom(IIT) és krom(VI) standardok a Scharlau altal készitett oldatok voltak.

2.3. Minta-el6készités és mérés lépései

Minden élelmiszer mintabol 5 g-ot mértiink be, amihez 0,5 g pepszint, 2,925 g s6t és 50 cm® 0,01 M s6-
savat adagoltunk. Ezutan a mintat 6 6ran at rdzoégépen razattuk, lesziirtiik majd a GFAAS késziiléken az
0sszkrom-tartalmat meghataroztuk.

A krom(VI) méréshez az el6zé sziirletbél kivettiink 10 cm’-t és hozzaadtunk 2,8 cm?® etil-acetatot, majd
10 percig fagyasztoban hiitottiik, hogy a hoémérséklete 10 °C ala csdkkenjen. A hiitdbdl kivéve azonnal hozza-
adtunk 40 pl kénsav (96%):viz 1:1 elegyét a pH bedllitdsara. Ezutan 50 pl hidrogén-peroxidot (36%) adtunk
hozza és egy percen at intenziven raztuk. A fazisok szétvalasa utan a felsé szerves fazisbol 1 cm’-t vettiink ki
és GFAAS késziiléken meghataroztuk a krom-tartalmat.

A GFAAS késziilék fiitési programja a kovetkezo volt: szaritas: 85 °C (5 s), beparlas 95-120 °C (50 s),
hamvasztas 1000 °C (6 s), atomizalas-mérés 2600 °C (1,2 s), kiflités 2600 °C (4 s). Hattérkorrekciot nem
hasznaltunk, az injektalt mintamennyiség 10 pl volt és Peak High tizemmodban mértiik az abszorbanciat.

3. EREDMENYEK ES ERTEKELES

3.1. Mérési eredmények

A [2]-hez hasonldan a mérés soran a kdvetkezd paraméterek optimalis értékének a beallitasaval foglal-
koztunk: hidrogén-peroxid koncentracio, pH, hdmérséklet, reagensek aranya, razasi id6 €s intenzitas. A hidro-
gén-peroxid adagolasanal fontos, hogy megfeleld feleslegben legyen jelen, azonban a megfeleld koncentracid
elérése utan az eredmények nem javulnak tovabb. A pH értéke jelent6sen befolyasolta a mért koncentraciokat,
azonban tizedes pontossagu beallitasnal reprodukalhatéak maradtak az eredmények. A minta-elokészités soran
fontos volt, hogy a hidrogén-peroxid adagolasanal a minta hdmérséklete 10 °C fok alatt maradjon, ezért a hii-
tobol kivett mintakat gyorsan kellett kezelni. A nagy mennyiségii szervesanyag tartalom a grafit-kemencés
mérést megnehezitette, azonban a hamvasztasi idé novelésével a zavarast kompenzalni lehetett.

A mddszert tizféle élelmiszer mintan teszteltiik, ndvényi és allati eredetli készitményeken egyarant (két-
féle gomba, gomba alapanyag, halkonzerv étolaj, ipari szalonna, keksz liszt, kolbasz, marhahus, palmazsir,
réteslap étolaj). Az 6sszkrom tartalom 10 és 70 ppb kozotti értéket mutatott (1. abra), mig a krom(VI) tartalom
(2. abra) a 0,5-5 ppt kozotti tartomanyba esett.
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3.2. Médszer értékelése

A minta-elokészités soran a gyomorbeli emésztés szimulalasanak segitségével a kdrnyezeti mintakra ki-
dolgozott hidrogén-peroxidos krom(VI) kimutatasi eljarast sikeresen adaptaltuk az sszetett élelmiszer mintakra.

A kidolgozott eljaras eldnyei kozott sorolhatjuk fel, hogy a biologiailag hozzdférhetd elemtartalomrol
ad informaciot; kimutatasi hatara kivald, mivel a grafitkemencés atomizacié harom nagysagrenddel érzéke-
nyebb az elterjedt ldngatomizacidhoz képest; az eljarasnak kis és alacsony aru oldoszer igénye van; harom
nagysagrenddel kisebb mennyiségii krom(VI) is kimutathat6 a krom(III) mellett.

Azonban néhany tovabbfejlesztési lehetdség is felmertilt, mint a nagyobb dusitas, a folyamatos elemzés
(a hosszu reakcididé miatt nehezen kivitelezhet6), ill. a veszélyes oldoszerek kivaltasa (tomény kénsav €s hid-
rogén-peroxid). A prébamérések soran végzett eredményekrdl elmondhatjuk, hogy a bioldgiailag felvehetd
krom(I1I) ppb, a krom(VI) mennyisége ppt nagysagrendi, és ez utobbi a késziilék kimutatasi hatardhoz kozelit.

4. OSSZEFOGLALAS

Elelmiszer mintdkban vizsgaltuk a felveheté krom mennyiségét, kornyezeti mintékra alkalmazott
extrakcios eljaras adaptalasaval. Az élelmiszerekben a krom(III) és krom(VI) mérését a szervesanyag €s so tarta-
lom nehézzé teszi. A modszert tizféle élelmiszeren probaltuk ki. A bemutatott hidrogén-peroxidos eljaras érzé-
kenysége kivalo, a krom(IIl) mellett hdrom nagysagrenddel kisebb krém(VI) tartalmat is ki tudtunk mutatni.

Tervezett tovabbi kutatasi 1épéseink a kénsav és a hidrogén-peroxid kivaltasara fokuszalnak egy masik
elterjedt ionparképzési modszer adaptalasaval a folyadék-folyadék extrakcio megtartasdval (ammonium-
pirrolidinditiokarbamat (APDC), tetra-butil-ammonium-bromid (TEBA) [1]).
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