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Az 6lom, mai tudasunk szerint nem tartozik a ,,bioelemek”
kozé, az élélények szervezetében, bar kis mennyiségben rend-
szeresen megtalalhatd, hasznos funkcidjat nem, de karos hatasat
ismerjik. Az emberi szervezetb6l a kulénb6z6 utakon bejutd
6lom csak kis mértékben 0ril ki, nagyobb része a csontokban
tartosan lerakddik. Ez a méregtelenitési folyamat azonban csak
akkor eredményes, ha lépést tud tartani a bejuté6 6lom mennyi-
ségével. A legutobbi évtizedekben az az élettani meggondola-
sokon és toxikologiai kisérleteken alapulé nézet alakult ki,
hogy napi egy milligramm a felsé hatadra annak az 6lommennyi-
segnek, amely egeszséges felnGtt ember szervezetebe Kerulve
meg artalmatlannak tekinthet6 (Issekutz (1), Moeschlin (2) ).
Ez a korulmény sulyos feladatokat ré6 az élelmiszeriparra és
nemkilonben az ellen6rz6 szervekre, kilondsen ha tekintetbe
vesszik, hogy az dlom nemcsak élelmiszerekb6l, ivovizb6l az
emésztérendszeren keresztil, hanem belégzés atjan a levegé
poraval is szamottevd mennyiségben kerulhet a szervezetbe.
(Erdekes megemliteni ezzel kapcsolatban, hogy Jecklin (3) sze-
rint e%yedUI a kis Svajcban évente 165 000 kg o6lom keril a
levegObe Olomtetraetil-tartalmi motorbenzin hasznalata kévet-
kezteben).

A killénboz6 orszagok hivatalos elGirasai egyre inkabb
tekintetbe veszik ezeket a tényeket és ma mar joval kisebb
mennyiségl 6lomszennyezést tartanak megengedhetének az élel-
miszerekben, mint néhany évvel ezel6tt. A rendelkezésiinkre



allo legUjabb irodalmi adatok alapjan az |. tablazatban kivo-
natosan kozoljuk az 1950. évi francia (4) és 1954. évi angol (5)
eléirasokat, illetve javaslatokat.

A magyar szabvanyok (6, 7) amelyek csak tartdsitott
élelmiszerekre vonatkozban intézkednek, fels6 hatarként al-
talanos érvénnyel 1 mg/kg 6lmot tartanak megtirhetének. Ez
az el6iras az élelmiszerek mindegyikére nem terjeszthet6 ki, sét
a tartésitott élelmiszerek egy részénél a természetes Olom-
tartalom varhat6 nagysaga miatt, be sem tarthat6. A kilfoldi
példakhoz hasonl6an az eg]yes élelmiszerekre és jarulekos anya-
gokra, tekintetbe véve fogyasztasuk mértéket, természetes
olomtartalmukat és — bizonyos esetekben és csakis fenntar-
tassal — technologiai adottsagainkat, nalunk is kilon-kulon
hatarértékek el6irasara van sziikség.

) l. tablazat
Elelmiszerek eltlirheté legnagyobb 6lomtartalma

francia angol

mg/kg al. mg/l.

Elelmiszerek altalaban e e 2,5 2,0
Ivasra kész italok (pl. narancslé) 0,3 0,2
Tomény italok (pl. szorp, péalinka) 0,3 0,5
Bor, sor 0,3 0,5
Etolaj, zsir 2,0 « 05
TEJ oo 0,5 X)
Cukor finom itott . 1,0 0,5
HUs €s halkONzZerv .o X) 5,0
SZAritott fOzZeleKk e x) 5,0
Gabona és termeékei . 8,0 2,0
Kakad, zSirmentes .o X) 5,0
Tea, fliszerek, szintétikumok x) 10,0
Cukorka, €dess€g . 1.0 2,0

x) Kulon hatarértéket egyelére nem kozoltek.

Egeszségligylnk és egyben élelmiszerexportunk érdeke azt
kivanja, hogy a magyar élelmiszeripar is képes legyen betartani
az olomtartalomra vonatkozdé nemzetkozileg javasolt és elGirt



fels6 hatarértékeket. Ellen6rz8 Intézeteink nagyban hozza-
jarulhatnak ennek a célnak eléréséhez — ehhez azonban igen
sok vizsgalat elvégzése szilkséges és olyan 6lommeghatarozasi
maddszer, amely barmilyen élelmiszerre alkalmazhato.

Ellen6rzd Intézeteinkben ma altaldban, élelmiszerek vizs-
galata esetén, az olommeghatarozas két tipusa van elterjedve:
az Intézetlinkben Cieleszky altal kidolgozott és szabvanyokban
lefektetett (6, 7) ditizonos hatarértékmaodszer, illetve keverék-
szintitrdlas és az ugyancsak Cieleszky — Sz. 1Jinlér-ié\e polaro-
grafias eljaras (8). Mindkét modszer a legtébb esetben alkalmas
élelmiszerek természetes 6lomtartalméanak és igy természetesen
Olomszennyezettségének meghatarozasara, kis mennyiség minta
felhasznalaséval. A régebben szinte kizarolag alkalmazott és
még ma is hasznalatos 6lomszulfidos eljaras, kis érzékenysége
miatt, a mai koveteIményeknek mar nemigen felel meg. Az
emisszids spektrografidss modszer, bar rendkivul érzékeny, csak
megfelel6 felszerelés és nagy felkészultség mellett, az élelmisze-
rek esetében a szokasosaknal bonyolultabb el6készit6 miivele-
tek utan alkalmazhato.

A fentemlitett két mddszer — a ditizonos és a polarogra-
fias —van elterjedve kilféldon is. Mindkett6t az élelmiszerek-
ben el6fordulo tobb anyag zavarja, Ugy hogy e modszerek
tovabbfejlesztése elsésorban a minta el6készitésének és a kava-
ro6 anyagok kikiszobolésének tokéletesitésére iranyul. A jelen
kozlemény is ezen a teriileten kivan Magyarorszagon eddig nem
alkalmazott eljarast bevezetni.

A ditizonos Olommeghatarozast zavard legtébb anyagot
jol bevalt és ismert mddon lehet Kikiiszobolni. A nehézfémek,
a bizmut kivételével, cianiddal ,,fedhet6k” el, az oxidal6 anya-
gok, elsésorban a ferrivas zavard hatdsa hidroxilaminnal, vagy
mas redukaloszerrel kiiszobdlhetd ki, mig a foszfat jelenlétében
kicsapddd alkali foldfémek és aluminium, melyek az eljarast
szinten zavarjak, citrattal vagy tartarattal tarthatok oldatban.

Elelmiszereink jelent6s részénél azonban a zavardé anyagok
—Ca++, Mg++, Fe+++, P04 és esetleg a Si02— mennyi-
sége oly nagy, hogy a fentleirt moédon nem lehet hatasukat
kikiszobolni és jelenlétiikben az 6lommeghatarozast nem lehet
a kivant pontossaggal elvegezni, sét egyes esetekben a megha-
tarozas lehetetlenné is valik. A legutobbi évek szigor( elo-
irasai sok helyutt intenziv kutatdmunkat valtottak ki és tobb
i)lyan jalvaslat jelent meg, amelynek célja e nehézségek megker-
ése volt.

A hivatalos U.S. A. mddszerkdnyv (9) sok foszfat jelen-
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létében (pl. kakad, halkonzerv és tea esetében) a kdzvetlen
ditizonos modszer helyett visszatér az 6lomszulfidos elvalasz-
tasra, amelyet miutan ez savas kozegben torténik, a foszfat
jelenléte nem zavar. Hasonloképpen jar el a szovjet szabvany-
eljuras (10) is. Johnson és Polhill (11) natrium hexametafoszfat
segitségevel tartja oldatban az alkaliféldfémeket és ezt a meg-
oldast vette at legUjabban Neumann (12) is. Az angol Anali-
tikai Modszerbizottsag (13) 1950-ben tébb vizsgalointézet be-
vonasaval kritika targyava tette az addig rendelkezésre all6
eljarasokat és négy év munkaja nyoman egy olyan modszert
tett kozzé, amely gyakorlatilag barmely elelmiszerre, vagy
egyéb bioldgiai anyagra alkalmazhato.

Egy adott esettel kapcsolatosan ez utobbi eljarast Inté-
zetink Fizikai-Kémiai osztalyan is beallitottuk. Hazai viszo-
nyokra valé alkalmazasa sordn azonban egy sor nehézséget
kellett leklizdenlink, aminek folyaman sikerllt az eljarast oly
modon megvaltoztatnunk, hogy most Vizsgalé Intézeteink ren-
delkezésére bocsathatjuk. Az angol Analitikai Mddszerbizottsag
ugyanis, sok eredménytelen kisérletezés utan, finom vegyszere-
ket szallito cégeket is bevont az eljaras kidolgozasaba es ezek
olyan vegyszereket készitettek erre a specidlis célra, amelyek
kg-kéjit csak 10 mikrogramm dlmot tartalmaztak. llyen vegy-
szerek hianyaban eljarasunkba be kellett épiteniink a vegy-
szerek tisztitasat is, amely miveletet az esetek egy részében
in situ, vagyis felhasznalas kdzben végezhetlnk el.

Az eljaras véazlatos leirdsa

A modszerliink alapjat képezd kozismert ditizonos 6lom-
meghatarozas, valamint a ditiokarbamatos elvalasztas elméleti
részére itt nem tériink ki. A bonyolultnak latsz6 munka-
menet konnyebb attekinthet6ségét azonban a kovetkezd vaz-
latos leirassal és a kdzlemény végéhez mellékelt dbraval kivan-
juk elBsegiteni.

Az élelmiszerminta oxidaldszerrel elésegitett elhamvasztasa
utan a sosavas torzsoldatbdl az 6lmot dietilammonium-dietil-
ditiokarbamat kloroformos oldataval rdzzuk ki. A foszfatoktol,
alkalifoldfémektél, aluminiumtol és a vas zométél igy elvalasz-
tott, az dsszes 6lmot tartalmaz6 kloroformos oldatot kénsav -f-
perklérsav segitségével elroncsoljuk. A roncsolasi térzsoldatbol
az 6lmot ammonias, ,fed6anyagos” kozeghdl ditizon-komplex
formajaban kloroformos oldatba visszik. A kloroformbol a
folos ditizont hig kalLumcianid-oldattai val6 6sszerdzassal
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eltavolitjuk és a rozsaszinli 6lomditizonat-oldat szinének inten-
zitasat fotométerei merjuk, illetve ismert 6lomtartalmu oldattal
vizualisan 6sszehasonlitjuk.

Eredmények

Az alabb részletesen k6zOlt Uj eljarassal eddig eléert ered-
ményeket a Il. tdblazatban allitottuk 6ssze. Minden vizsgélatot
egy vagy két olyan parhuzamos meghatarozassal egészitettink
ki, amelyeknél ismert mennyiségli olmot adtunk a mintahoz
a hamvasztads elkezdése el6tt. Az ismert mennyiségl 6lom
visszanyerése alapjan szamitott hiba, amint lathatjuk, nem
haladja meg a 30 %-ot. A ditizonos nehézfém meghatarozasok
tudvalév6én altaldban 5—6%-0s hibéaval végezhetdk de tekin-
tetbe véve, hogy eljardsunkat a zavaré anyagok hosszadalmas
kiklszobolesével kellett kiegészitenlink és valamint vizsgéala-
taink céljat is, a legfeljebb 30 %-0s de az esetek nag?/ részénél
ennél kisebb nagysagrend( hiba az eljards hasznalhat6sagat
nem befolyasolja. Megjegyezni kivanjuk, hogy az angol Anali-
tikai Modszerbizottsag (13) altal tobb intézetben elvégeztetett
30 péarhuzamos Olomvizsgalat kakadban tobb mint 50 %-o0s
szorast mutat, mig a szintén altaluk kozolt cukorszirup vizs-
galatok §25 parhuzamos) még nagyobb eltéréseket is adtak.
Ennek ellenére a vizsgalatok eredményeit megfelel6nek tartjak.

A kémszerekbOl szarmazé Olomszennyezes altal okozott
vakértéket minden esetben levontuk a tdblazatban kozolt ered-
ményekb6l és ez az egyes vizsgalatsorozatokban, a mintara
szamitva 0,3—0,9 mg/kg 6lomnak felelt meg.

Az eljarads menete
I. Sziikséges eszkdzok

Hamvasztétégel?/ek, kvarcbdl, fedével, 5—6 cm 0.
Csak olyan tegelyek hasznalhatok, amelyekben nagy dlonj-
tartalmu anyagot meg nem hamvasztottak.
Kjeldahl-lombikok, kvarch6l, 50—100 ml (rtartalommal.
Valasztotolcsérek, 100—200 ml és 500—1000 ml (irtarta-
lommal.
A valasztétolcsérek Uvegcsapja olyan legyen, hogy csap-
zsir hasznalata nélkil se csepegjenek!
Hamvasztokemence, elektromos, szabalyozhato.
Spektrofotométer, fotométer, vagy koloriméter.
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I1. tablazat

Elelmiszerek 6lomtartalma

(Sajat vizsgalatok eredményei)

< = 8 g .
b= s > o
ER- - T
e A minta megjelolése - E, "o 22 ©4 . Megjegyzések
o R X N bl = X @
» E °% N £% =5 5
8 &= 2E 2E NS SE =
1 Kakao6 |I. 10 1,0 Ismeretlen
Kakao6 |I. 10 20 30 29 — 3 gyartmany
2 Kakaé I1. 10 0,6 Svéjci,
Kakaé 1II. 10 20 26 18 —30 cukrozott
Kakad II. 10 40 46 3,4 —26
3 Kakadé II1I. 10 2,7 Német,
Kakad II1. 10 2,7 zsirmentes
Kakaé Il 10 2,4
Kakaé [III. 10 2,7
Kakaé [II1I. 10 2,4
Kakaé 111. 10 2,0 47 46 — 2
Kakaé 111 10 2,0 4,4 44 0
4 ,Csokoladé levespor” 10 0,3 Svéd, cukrozott,
,Csokoladé levespor™ 10 2,0 2,3 2,0 —13 lisztes
,Csokoladé levespor™ 10 40 4,3 40 — 7
5 Csokoladéfigura | 10 15,6 ergsen
Csokoladéfigura | 10 2,0 17,6 17,6 o szennyezett!
6 Csokoladéfigura 11 10 8,6 erdsen
Csokoladéfigura 11 10 2,0 10,6 8,6 — 19 szennyezett!
Csokoladéfigura 11 10 7,9
Csokoladéfigura 11 10 2,0 9,9 8,0 —20
7 Rumos meggy 135 1]
Rumos meggy 135 1,3
Rumos meggy 13 15 2,6 32 + 23
Rumos meggy 13 15 28 29 + 3
8 Nougat 8,2 1,4 csokoladé
Nougat 8,2 11 kiallem( termék
Nougat 79 25 39 36 — 8
Nougat 79 25 36 44 + 22
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10

11

12

13

14

16

17

18

19

20

A minta megjeldlése

Kakaé toret,
Kakao6 toret,

porkolt
porkolt

Kaka6émassza |I.
Kaka6émassza |.

Kaka6émassza
Kakaomassza

Csokoladé, formazott
Csokoladé, formazott

Csokoladé formakaparék
Csokoladé formakaparék

Kristalycukor |I.
Kristalycukor |I.
Kristalycukor |I.

Kristalycukor II.
Kristalycukor 11,
Kristalycukor 11.

Kristalycukor
Kristalycukor
Kristalycukor

[AVN
[AV

Kristalycukor
Kristalycukor

~Mokka”- kockacukor
~Mokka”- kockacukor
~Mokka”- kockacukor

hazi
hazi

Szilvaiz,
Szilvaiz,

Gyumédlcsiz, vegyes
Gylumélcsiz, vegyes

10
10

10
10

10
10

10
10

10
10

10
10
10

10
10
10

10
10
10

10
10

0,4

0,8

1,2

2,0

641
401

0,6

0,8

0,2

0,8

0,2

6,2

1,5

2,0

2,0

2,0

SIS
oo

2,0
4,0

2,0
4,0

4,0

2,0
4,0

2,0

2,0

2,8

4,0

4,6
8,6

2.8
4.8

2,2
4,2

4,8

2,2
4,2

8,2

2,6

5,0

4,2
8,0

3,0
4,0

3,6

2,1
4,8

8,0

2,7

— 15

11. tablazat folytatasa

Megjegyzések

félkésztermék

félkészterm ék

félkésztermék

félkésztermék

ez szennyezte az

5—6. mintakat

magyar gyartmany

magyar gyart-

many sargas

magyar gyart-

many sargas

angol

magyar
gyartmany

szennyezett,
mazas agyag-
edényben

magyar
gyartmany

gyartmany

tarolt
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A felsorolt Uve%- és kvarc-edényzetet, valamint a tébbi, a
modszer folyamén felhasznalt Gvegnemdt (pipettak, poharak,
burettdk stb.) és a torzsoldatok, kémszerek tarolasara hasznalt
edényzetet a fémnyomok eltavolitasa céljabdl kilénés gonddal
kell tisztitani. A szokasos moédon elmosogatott és zsirtalanitott
edényzetet 1: 10-hez higitott salétromsavval mossuk. Az edény-
zet szaritdsa és taroldsa portol védett helyen torténjék, mert a
leveg6 pora is szamottevé 6lmot tartalmazhat, ami a jelen
eljaras alapjan meghatarozasra kertild néhany mikrogrammnyi
60lom meghatéarozasanal nem elhanyagolhat6 tényez6. A modszer-
ben hasznalt lvegnem( legyen lehet6leg jénai, Pyrex, vagy
mas ellenalld Gvegfajtabol, mert a lagy tvegekbdl allas kdzben
6lom megy az oldatokba és megforditva.

Il. Szikséges anyagok

Desztillalt viz, 6lommentes. A tovabbiakban egyszerlen
vizzel jelzett desztillalt vizet ellenallo Gvegbdl keszlt, folyama-
tos Uzemd (pl. Stadler-rendszerl) készulékkel nyerLUk.

Kénsav, kb. 50%-0s, O0lommentes. A p. a. készitményt
vizzel megfeleléen higitjuk és egy 500 ml-es valasztotdlcsérbe
ontve hozzaadunk 10 ml kloroformot és 1 ml karbamat-oldatot
glésd kés6bb). Egy perces er6teljes razas utan a kloroformos
azist leengedjik és elontjik. Ezt a mdlveletet haromszor
ismételjik, majd végil 10 ml tiszta kloroformmal is kirazzuk
a savat. Az igy megtisztitott kénsav kimutathaté 6lmot maér
nem tartalmaz. (A tisztitatlan p. a. kénsav ml-enként 1—2
mikrogramm, esetleg tobb 6lmot is tartalmazhat!%

Sosav, kb. 20%-o0s, 6lommentes. A p. a. sésavb6l 6lommen-
teset a szokasos modon: Uvegr6l valé desztillalassal, vagy a
kénsavnal el6bb leirt médon nyerhetiink.

Perklorsav, 60%-o0s, p. a .készitmény. A p. a. keszitmény,
mivel eljarasunkban csak keveset hasznalunk fel bel6le altala-
ban tisztitds nélkil alkalmazhat6. Hasznalatbavétel el6tt azon-
ban minden egyes tételt ellendrizni kell: O6lomtartalma ne
haladja meg az 1 mg/kg Pb-értéket.

Ammoniumhidroxid-oldat, kb. 25%-o0s, 6lommentes. A p. a.
ammaniumhidroxidot a szok&sos maddon Uvegrdl desztillaljuk
at, vizben nyeletve el az ammaniat. EI6nyos az acélbombéban
forgalomba hozott cseppfolydés ammaonia hasznélata.

Magnéziumnitrat-oldat, 20%-o0s, Olommentes. A p. a
készitmenyb6l (Mg/N03/2« 6PID) készitett vizes oldatot ammo-
niumhidroxid-oldattal gyengén meglugositjuk (pH = 8—9, indi-
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kétorpapirral ellen6rizziik), 500 ml-es valasztétolcsérben hozza-
adunk 10 ml kloroformot és néhany csepp ammonias ditizon-
titrdl6-oldatot (lasd kés6bb). Er6teljes dsszerazas utan a kloro-
formos fazist leengedjik és elontjuk. Ezt a mdveletet mind-
addig ismételjik, mig a kloroformos fazis szine tiszta zold lesz.
(A magnéziummtrat-oldat a benne oldott szabad ditizontdl
megsargul, de ez a korilmény a tovabbiakban nem zavar.)
A magnéziumnitrat-oldatot célszerlien a valasztotdlcsérben
taroljuk.

Dietilammonium-dietilditiokarbaméat-oldat (a tovéabbiak-
ban roviden: , karbamat-oldat”). Lockwood (14) szerint a kdvet-
kezOképpen készitjik: 6 ml tiszta (lehet6leg frissen desztillalt)
dietilamint 14 ml széntetrakloridban oldunk és barna, Ulveg-
dugo6s Uvegbe ontjuk. 2 ml széndiszulfidot 18 ml széntetra-
kloridban oldunk és ennek az oldatnak felét a dietilamin-
oldathoz ontjuk, a keveréket 0Osszerdzzuk és vizcsap alatt
leh(itjuk. Ezutan a keverékhez ontjik a széndiszulfid-oldat
hmésik felét is. A kémszeroldat jégszekrényben egy hétig tarol-
ato.

Ditizon-oldat, 0,1%-0s (,,ditizon-térzsoldat™). P. a. készit-
ménybdl kloroformmal készitjik. Jégszekrényben néhany hétig
tarolhato.

Ditizon-oldat, ammoniés (,,ditizon-titral6-oldat”.) 10 ml
ditizon-térzsoldatot 10 ml vizzel és 30 csepp ammédniumhid-
roxid-oldattal valasztotdlcsérben 6Osszerdzunk. A rétegek szét-
valdsa utan a kloroformos fazist leengedjik és elontjik. A vizes
fazist borettdba engedjiuk, vigyazva arra, hogy kloroform-
cseppek lehetéleg ne kerlljenek bele. A ditizon-titralé-oldatot
a fekhasznélés napjan készitjilk el és a felhasznalasig fénytdl
ovjuk.

Kloroform. P. a. készitmény. Mivel ebbél a kémszerbél
viszonylag nagy mennyiség fogy, regenerdlasa célszerli. Ezt
Biddle (15) szerint ugy vegezzik, hogy a szennyezett klorofor-
mot tomény kénsavval (purum) mossuk mindaddig, mig gya-
korlatilag szintelen lesz, majd kalciumhidroxiddal kezeljik és
folos kalciumhidroxidrol teljesen lveghél készllt késziilékben
ledesztillaljuk. Végul 1—1,5% etanolt adunk hozza, mint
stabilizatort. Neumann (12) szerint stabilizatorként 1—2 csepp
anilint is hasznalhatunk, amit viszont a desztillalas el6tt kell
hozzaadni.

Kaliumjodid-oldat, 20%-0s. P. a.-készitménybdl.

Natriummetabiszulfit-oldat, 1,25%-0s. P. a. készitmény-
bél naponta frissen készitjuk.
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Borkdsav-oldat, 10%-0s. A p. a. készitményt tobbszoros
atkristalyositassal 6lommentesitj uk.
Kaliumcianid-oldat, 10%-o0s. P. a., ,,0lommentes”.

Olom-toérzsoldat. 1,60 g o6lomnitratot (Pb/N032 p. a.)
10 ml tdmény p. a. salétromsavban oldunk és vizzel mér6lom-
bikban 1000 ml-re toltjuk fel. Ez az oldat 1 ml-ben 1 mg Pb-t
tartalmaz. Hosszu ideig eltarthatd. Ebb6l az oldatbdl higités-
sal frissen készitjilk az 1 ml = 10 mikrogramm o6lomtartalmd
Osszehasonlitd mérdoldatot.

Metilvoros-indikatoroldat, 0,1%-o0s, etanolban.
Bromtimolkék-indikatoroldat, 0,1%-0s, 20%-0s etanolban.

I11. Hamvasztas

A vizsgalati anyag megfelel6en egyenl@sitett mintajabol,
a varhaté oOlomtartalomt6l fligg6en 1—10 g szarazanyagnak
megfeleld mennyiséget 10 mg pontossaggal a kvarctégelyekbe
merink. A szerves anyagot szabad gazlanggal 6vatosan elszene-
sitjik. A tégely kih(ilése utan a maradékot 1—3 ml magnézium-
nitrat-oldattal megnedvesitjik, majd szabad langgal Ovatosan
beszaritjuk. Ezutan a lefedett tégelyeket a hamvasztokemencé-
ben 500 C°-on 5 6ran at izzitjuk. Ha ezutan a keletkezett hamu
még erbsen szénnel szennyezett, a magnéziumnitratos kezelést
és az izzitdst megismételjuk. El6fordul, hogy ezt a miliveletet
harmadszor is meg kell ismételni. A fehér, gyengén sarga, vagy
a nag%/ vastartalom mellett barna hamut 10 ml vizben és 5 ml
sosavban rovid felf6zés segitsegével oldjuk és a nyert oldatot
kvantitativ szlr6papiron szlrjuk. A tégelyt és a sz(rpapirt
kevés vizzel utdnamossuk.

IV. Az 6lom karbamatos kivonasanal hasznalatos kémszer-oldat
o6lommentesitése

100 ml-es Erlenmeyer-lombikba 10 ml sésavat és 5 ml vizet
mérunk, hozzdadunk 2 csepp metilvords-indikatoroldatot, majd
csepegtetbiiveg segitségével annyi ammoéniumhidroxid-oldatot,
hogy éppen lugossa valjék. Ezutan az oldatot 1 csepp s6savval
megsavanyitjuk és hozzdadunk még 5 ml sésavat. Az oldatot
kb. 60 C°-ra melegitjik és hozzamériink 2 ml kéaliumjodid-
oldatot, majd a felszabadult jodot 1 ml natriummetabiszulfit-
oldattal redukaljuk. Az oldatot leh(tjik, valasztétolcsérbe
toltjuk és hozzaadunk 25 ml vizet, 10 ml kloroformot és 1 ml
karbamat-oldatot, 30 mp-es erdteljes rdzds utdn a kloroformos
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fazist leengedjik es elontjik. Ezutan 2X2 ml kloroformot
mérink a valasztotolcserbe, amit felrazas nelkil engedink le,
eléntve ezeket is. A karbamatos-kloroformos kirazast és a
kloroformos  atobliteseket még egyszer megismeteljik. Ezzel
a mivelettel a kémszer-oldatot — ha nem volt 6lommal nagy
meértékben szennyezve — megfeleléen megtisztitottuk. Az els6
karbamétos kirdzasnal tapasztalhaté sarga szint az oldatunk-
ban lev6 réz-szennyezés okozza.

V. Az 6lom kivondsa a hamvasztasi torzsoldatbol

Az '6lomtdl mentes kémszeroldatot 100 ml-es Erlenmeyer-
lombikba, vagy poharba engedjiik, felmelegitjik kb. 60 C°-ra
és hozzaontjuk a hamvasztasi torzsoldatot, vagy annak aliquot
részét, majd hozzamérink 1 ml natriummetabiszulfit-oldatot.
Ezutan az oldatot lehdtjik és visszatoltjuk abba a valaszto-
tolcserbe, amelyben a Icémszeroldat dlommentesitését vegeztik.
(A valasztotslcser elmosasara, lommentesitésére kozben nincs
szilkség.) El6fordul, hogy az o6lommentesitésnél felhasznalt
kloroformbél még nehany csepp kiséri oldatunkat és ez karba-
mat tartalmanal fogva a hamutorzsoldat olomtartalmanak egy
reszét kioldhatja. Ezért Ugyeljink arra, hoay ezek a kloroform-
cseppek a valasztotélcsérbe wsszakeruljene a poharat néhany
csepp vizzel és kloroformmal mossuk at és ezt |s ontsuk a v&lasz-
totolcsérbe.) Ezutan mérjink a valasztotdlcsérbe 10 ml kloro-
formot, 1 ml karbamaét-oldatot és 30 mp-es er6teljes razas utén
a kloroformos fazist engedjuk le eﬁy kvarc-Kjeldahl-lombikba.
A tovabbiakban éppen Ggy jarun mint a IV. alatt leirt
6lommentesitésnél. A kloroformos atmosasok és az Ujbdli karba-
matos kirazas elvégzése utadn a kloroformos kivonatokat mind
ugyanabba a Kjeldahl-lombikba gydijtsik ©ssze.

A kéaliumjodid és metabiszulfit szerepe az, hogy redukalja a jelen-
l1évé fémionokat. Az ammoniumhidroxid és a sé6sav mennyiségének
eheté pontos betartdsa olyan pH-t biztosit, amely mellett az esetleg

jelenlévé bizmut nem vond6dik ki és igy nem zavarja az 6lom meghata-
rozésat.

VI. A karbamatos kivonatok elroncsolasa

A Kjeldahl-lombikba gydjtott kloroformos kivonatokhoz
2 ml kénsavat pipettazunk es szabad lang felett, vegzl fllkében,
a lombikot megfelel6 fogdba fogva és razogatva, a Kloroformot
Ovatosan elparologtatjuk, majd a hevitést mindaddig folytat-
juk, mig erds bamulast észleliink. Ezutan a lombikot lehdtjuk,
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belepipettazunk 1 ml perklorsavat és alland6 rdzogatas mellett
a roncsolast addig folytatjuk, mig az oldat szintelen lesz. Ezt
a muveletet lassan, kis langon végezzik el, kb. 5—10 perc alatt.
(Hasznaljunk védészemUve%et!) Az oldat kih(lése utan 10 mi
vizet és 5 ml sdsavat adunk hozza, a keveréket roviden felf6zzik
majd ismét leh(tjik.

VIIl. Az 6lom-ditizonat-szin kifejlesztése

A roncsolasi torzsoldatot, vagy annak aliquot részét valasz-
totdlcsérbe mérjik, hozzdadunk 2 ml natriummetabiszulfit-
oldatot, 4 ml borkdsav-oldatot és 2 csepp bromtimolkék-
indikatort. Csepegtetoiveghdl addig adunk az oldathoz ammo-
niumhidroxid-oldatot, mig szine tiszta kék lesz. Az oldat
kih(ilése utan hozzdadunk 1 ml kéaliumcianid-oldatot és annyi
vizet, hogy az ossztérfogat kb. 40 ml legyen. Ezutdn hozza-
pipettézunkOPontosan 10 ml kloroformot es végil 2 ml ammo-
niumhidroxid-oldatot. Az igy nyert oldathoz birettabdl ditizon-
titralooldatot csepegtetink, minden egyes néhany cseppnyi
adag utdn er6teljesen Osszerazva a keveréket, mindaddig, mig
a kloroformos fazisban a kék-szinkomponens megjelenik, amit
a vizes fézis sédrgésbarna elszinez6dése kisér. A kloroformos
fazist ezutdn egy maésik vélasztotdlcsérbe engedjik, amelybe
eléz6leg 47 ml vizet és 2,5 ml kaliumcianid-oldatot mértink.
A keveréket 1 percen at erGteljesen rdzzuk. A kloroformos fazis
ekkor tiszta rézsaszin(i lesz: benne oldatbaa van az Olom-
ditizonat, a szabad ditizon a vizes fazisban marad. A rétegek
szetvalasa utan a kloroformos fazisbol néhany cseppet kienge-
dink, a valasztotdlcsér kifolyocsovét hengeralakura sodort
sz(ir6papirdarabkaval szarazra toroljuk és a kloroformos oldat
z0mét szaraz sz(irGpapiron at szdraz kémcs6be sz(rjik.

A fentiek szerint nyert kloroformos élom-ditizonat-oldat
szinintenzitasat fotométerrel, vagy koloriméterrel mérjik, ill.
komparacioval értékeljik. Ezt a mérést lehet6leg hamarosan
vegezzik el, nehogy parolgas folytan az oldat koncentracioja
megvaltozzék ; a merésig az oldatot er6s fény hatasatol is dvjuk.

VIII. Kalibracios gorbe és vakproba

A kalibraciés gorbét és a rendszer vakprobajat ugy alla-
pitjuk meg, hogy 0—10—20 mikrogramm olomnak megfelel6
0sszehasonlitd olom-mérdoldatot pipettdzunk kvarc-Kjeldahl-
lombikokba, hozzajuk mériink annyi magnéziumnitrat-oldatot,
amennyit mintadink hamvasztasanai elhasznaltunk, 10 ml vizet
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és 5 ml sésavat, majd &vatosan elforraljuk a viz és sdsav
nagyobb részét. A maradékokhoz hozzamérink 2—2 ml kén-
savat és 1—1 ml perklorsavat és ugy jarunk el, ahogyan a VI—
VII. alatt leirtuk. Az igy nyert 6lomditizonat-oldatok mérésével
készitjuk el a kalibracios gorbét.

IX. Az 6lom meghatarozasa

A kloroformos élom-ditizonat-oldatok extinkcidjat 1 cm-es
kuvettdkban, tiszta kloroformmal szemben mérjuk. Spektro-
fotométer hasznalata esetén 520 millimikronnal mériink,-
Pulfrich-iotométernél az S 52-es sz(ir6t hsznéljuk. Az eredmé-
nyekbGl minden esetben kivonjuk a vakproba-oldat extinkcio
jat. A 20 mikrogrammot tartalmaz6 oldat extinkcidja, Beck-
man spektrofotométerrel mérve 0,700 korlli érték, ami azt
jelenti, hogy 10 g kiindulasi anyag esetén, ha a hamvasztasi
torzsoldatot teljes egészében felhasznaltuk, 0,2—4,0 mg/kg
6lom kell pontossécigal meghatarozhatd. A vakprébabol szar-
maz6 extinkcid, ha kell6 gonddal jartunk el az eljaras folya-
man, nem haladhatja meg a 0,100—0,150-es értéket. Minden
egyes meghatarozasl sorozatot vakjiréba és legalabb egy, cél-
szerllen 20 mikrogrammos ismert 6lomtartalmu oldat vizsga-
lata kisérjen. Vizualis 6sszehasonlitas esetén legalabb két Gssze-
hasonlito oldatra van szikseg, amelyek kozul az egyik célszer(ien
az illetd élelmiszernél megtlrhetd maximalis 6lommennyiséget
tartalmazza, a masik pedig kb. fele annyit.

Megjegyzések

Ha a vizsgalati anyagban kevés foszfat, vas és alkalifold-
fém van (pl. cukorkaféelek, gyumolcsiz), akkor a IV—VI. alatti
részek elhagyhatok — egyebként az eljards minden részlete
pontosan betartand6. Bizmut jelenléte esetén is a teljes eljarast
kell alkalmazni.

A zavaré anyagoktdél mentesitett roncsolasi térzsoldat,
amelyet a VI. alatt leirt médon kapunk, természetesen nemgsak
a jelen maddszerben leirt, 4n. ,,monokolor’-ditizonos-fotometrias
eljarassal vizsgalhato, hanem az 6lom meghatarozasat a szab-
vanyos keverekszintitralassal (6, 7) vagy polarografidas maod-
szerrel is (8) elvégezhetjlk.

Az eljards tovabbfejlesztése, ill. egyszerdsitése érdekében
Osztalyunkon folyamatban van a kovetkez6 kérdések tanulma-
nyozasa:
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a) Tompsett (16) javaslata alapjan a hamvasztasi segéd-
anyag (magnéziumnitrat-oldat) kiegeszitése foszfattal. Sok
foszfat jelenléte esetén ugyanis Neumann 12? szerint a hamvasz-
tas 7—800 C°-on is végezhetd, ami sokkal gyorsabb munkat
tenne lehet6vé.

b) Strafford és munkatarsai (17) szerint a dietilammonium-
dietilditiokarbamatos kivonat a mintaban jelenlevd 0sszes
harom vegyerték( arzént is tartalmazza. Mivel eljardsunkban a
karbamatos kivonast amugyis redukalas el6zi meg, lehetseges,
hogy az G6lommeghatarozast egy munkamenetben arzénmeg-
hatarozassal tudjuk kiegésziteni.

Ezekr6l a vizsgalatokrol, valamint a hamvasztas helyett
nedves roncsolassal kapott eredmeényeinkrdl késobbi idGpont-
ban kivanunk beszamolni.

. Vegezetil kedves kotelességemnek tartom, hogy Cieleszky
Vilmosnak sok értékes tanacsaert és barati segitségéért koszo-
netét mondjak.
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Az 6lommeghatarozas véazlata

NH.DH p a
KCN pa

Borkosav p a

Szabad ditizon

h=Kloroformos
diiizon- oldat
K-Kloroformos
karbamat-oldat
Arémai szamok a
kdzieméng megfele-
16 pontjait jelzik
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OMNPEAENEHWME ECTECTBEHHOIO COAEP>XAHWA CBUHLUA
N CBMHLUOBOIoO 3ArPA3HEHNA B MULLEBBLIX MPOAYKTAX

3. LaHu

BblpaboTaHHbI MeTof 0CHOBATLCA Ha MeTOAe ONMMCAHHOM B «AHa/IMTUKEN
MeToge Komutec» (13). MNpu nomowim meTofa BO3MOXHO OMpefenvTb Coaep-
XaHWe CBUHUA B MPUCYTCTBMM MeLLAKoLWmMX BellecTB, mcxogsa us 1—10 r-o
cyxmx BellecTB. OCHOBa MeTOAa : CyX0e 030/IeHME, BblfefleHne CBUHUA U3
NOAKWC/IEHHOW cpedbl Npy MOMOLWM AMTUOKapbamaTa, BaXXHOe pasfnoXxeHue
1 onpefesieHne CBMHLA MPU MOMOLLM «MOHOK/IOpP» AUTU30Ha. BocnpousBogu-
MOCTb pe3ynbTaToB + 30%, YTO AocTaTovHa BBMAY TPYAHOCTEN W 3arpaHu-
UeHHOM Uenn onpegenenuns. CoobwaoTcs pesy/nbTatbl 20 pasHbIX nccedo-
BaHW.

BESTIMMUNG DES NATURLICHEN BLEIGEHALTES
UND DER VERUNREINIGUNG MIT BLEI VON
LEBENSMITTELN

E. Sandi

Die sich auf das vom ,,Analytical Methods Committee'” (13) em-
pfohlene Verfahren griindende Methode ermdglicht die Bestimmung von
Blei aus 1—10 g Trockensubstanz auch in Gegenwart von stdrenden
Substanzen. Prinzip der Methode: trockene Veraschung, Extrahierung
des Bleis aus saurem Medium mittels Dithiocarbamat, nasse Zer-
storung des Extraktes und Bestimmung des Bleis mit einer ,,Monokdlor”
Dithizonmethode. Reproduzierbarkeit der Ergebnisse ist 30%, was
hinsichtlich der Schwierigkeiten und dem Ziele des Verfahrens als befrie-
digend betrachtet werden kann. In der Arbeit sind auch die Ergebnisse
der Untersuchung von 20 verschiedenen Substanzen enthalten.

DETERMINATION OF NATURAL LEAD CONTENT AND
LEAD CONTAMINATION IN FOOD

E. Sandi

The method evolved on the basis of the procedure recommended
by the Analytical Methods Committee (13) lends itself to the determina-
tion of lead in 1—10 grams of dry substance, even in the presence of
interfering substances. The principle of the method is dry ashing,
extraction of lead from the acid extract witlTdithiocarbamate wet
destruction of the liquid extract and determination of lead by a “mono-
colour” dithizone method. The reproducibility of the results ranges +
30%, which is satisfactory considering the difficulties encountered
and the scope of the method. Analytical values of 20. different sub-
tances examined are presented as well.





