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Az élelmiszerekben található vasat nem tekintik mérgezőfémnek, 
megengedhető mennyiségére határértékek nincsenek, vizsgálatára mégis 
sokszor sor kerülhet. Egyes növényi élelmiszerek viszonylag nagy ter
mészetes vastartalmát jelentős biológiai értéknek tekintik, más élelmisze
rekben viszont a szennyezésként bekerülő л-as technológiai vagy csomagolási 
hibát fed fel. Újabban egyre több konkrét adat ismeretes (1), hogy a klo
rofillt, illetőleg antocián festéket tartalmazó élelmiszerek színét már igen 
kis vas-szennyezés is befolyásolja. Mindezek indokolják a vastartalom 
megállapítását.

Valószínűleg a meghatározás szempont jainak különbözősége és igénybe
vételének viszonylagos ritkasága okozza, hogy talán egyetlen fémmeg
határozásra sem használtak oly sok módszert oly különböző változatok
ban, mint éppen az élelmiszerekben foglalt vas meghatározására.

A kérdés tisztázására a leggyakrabban használt, illetőleg legalkal
masabbnak vélt módszerek számtalan változatát megvizsgáltuk és ezek 
értékelését más helyen (2) közöltük. I t t  csupán a legjobbnak talált elő
készítési eljárásokat, illetőleg meghatározási módszereket ismertetjük.

I. Előkészítés.
1., A kísérletekből kiderült, bogy előkészítés nélkül, közvetlenül a 

vizsgálandó élelmiszerből a vasmeghatározást még akkor sem lehetséges 
elegendő pontossággal keresztülvinni, ha színtelen, ill. gyengén színes, 
tiszta folyadékról van szó. Ilyen esetekben is mindig lényegesen kisebb 
értékeket kapraik ; az eltérés négyzetes középértéke 26,3%.

2., Az előkészítés bizonyos esetekben történhetik triklórecetsavas 
eljárással, amikor a vizsgálat céljaira a kicsapás után nyert tiszta szűrletet 
használjuk. Ez az eljárás azonban színtelen, vagy gyengén színes folya
dékok, gyümölcs- és zöldségkrémek-, paszták esetében is csak akkor hasz
nálható, ha a vizsgálandó anyag igen kevés antocián-, flavonfestéket vagy 
klorofillt tartalmaz. Viszont alkalmazható színes készítményekben is, 
ha a színező anyag karotin, likopin, kapszantin, stb. E módszernél is azon
ban az eredmények általában kisebbek a valóságnál és 11,3% középhibó- 
val számolni kell. Használatánál viszont figyelembe kell venni, hogy ez 
az előkészítési mód a vizsgálatot egyszerűsíti és megrövidíti : az előkészítés 
20—30 percnél nem vesz többet igénybe. A vizsgálat célja dönti el, hogy 
ezt a gyorsabb és pontatlanabb, vagy helyette az alábbiakban ismertetett 
hosszadalmasabb, de pontosabb előkészítési eljárást célszerűbb-e követni.

3., Előkészítési eljárásként minden élelmiszernél beválik a kénsav -j- 
+  salétromsav +  perklórsav oldattal végzett nedves roncsolás, melyet már 
korábban (3, 4) leírtunk. Magától értetődik, hogy az élelmiszerek termé
szete szerint a minta mennyiségét megfelelően kell megválasztani, ill. 
a nehezebben roncsolható anyagok v egyszerszükséglete és roncsolási idó-

*A kísérletek keresztülvitelében Kutz Vaszilijné és Deme jErvinné segédkeztek.
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tartam a nagyobb. A roncsolás után visszamaradt kénsav semlegesítése 
folytán keletkezett nagy sókoncentráció — az általunk javasolt mód
szereknél — a vasmeghatározást nem zavarja, sőt — tapasztalataink 
szerint — más fémszennyezések zavaró hatását kikapcsolja. Veszteség 
a roncsolás folyamán nem mutatkozik. A roncsolásra vonatkozó köze
lebbi adatokat az 1. táblázat adja.

Az élelmiszer roncsolás több adatai
7 . táblázat

B e m é r 
h e t ő

m e n n y .

R o n c s o lá s r a  f e lh a s z n á l t
R o n c s o - Ö s s z e s

S o r 
s z á m É le lm is z e r  n e v e K é n 

s a v
m l

S a lé t r o m 
s a v
m l

P e r k ló r -  
s a v  o ld a t  

m l

lá s i
id ő

p e r c

e lő k é 
s z í t é s i

id ő
p erc

1 B o r ,  s ö r ,  g y ü m ö lc s lé ,  
z ö ld s é g lé ,  e c e t 5— 2 0  m l 4 -6— 8 3 15— 2 5 4 5 — 5 5

2 N y e r s  z ö ld s é g  é s  g y ű  
g y ü m ö lc s ,  z ö ld s é g -  
é s  g y ü m ö lc s k r é m ,  
p a s z t a ,  s ü r í t m é n y -  
és  e g y é b  k o n z e r v 5 - 1 0  g 4 6 — 8 4 2 5 — 3 5 5 5 — 6 5

3 T ej 5 0  m l 4 18— 2 4 4 — 7 4 0 — 6 0 7 0 — 9 0
4 S z á r í t o t t - z ö ld s é g ,  

g y ü m ö lc s ,  g o m b a ,  
fű s z e r p a p r ik a ,  
g a b o n a l i s z t 2 - 5  g 4 4 — 3 2 4 — 6 6 0 — 9 0 9 0 — 120

5 H ú s ,  h ú s k é s z í t m é n y 2 - 5  g 4 2 4 — 3 2 4 — 7 9 0 — 1 2 0 1 2 0 — 1 5 0

4., A vizsgálandó anyag hamvasztásci lényegében ugyancsak veszteség 
nélkül keresztülvihető lenne, de azt hosszadalmassága m iatt javasolni 
nem lehet. Különben is híg sósavval felvett hamu oldatban a vasmeg
határozás (mindkét, általunk javasolt meghatározási módszer használata 
esetében) idegen fém szennyezésre sokkal érzékenyebb, mint a roncsolási 
törzsoldatban.

II. Meghatározás.
Két — szempontunkból lényegében csaknem egyenértékű módszert 

találtunk, — az általunk eszközölt módosítások után — élelmiszerek vas- 
tartalmának meghatározására igen alkalmasnak. Az a — a x dipiridiles eljá
rásban a kétértékű vas a reagenssel a következő komplexvegyületet a d ja :

Ez a vegyület vizes oldatban lilás árnyalatú vörös színeződést ad, 
melynek intenzitása a vastartalommal arányos. A másik eljárásban a 
kétértékű vas az o-fenantrolinnal (C12H 8N3) képez komplex vegyületek 
A kapcsolódás hasonlóan történik, mint a dipiridilnél. I t t  a vizes oldat
ban jelentkező narancsvörös szín a mérés alapja. Az utóbbi módszer érzé
kenyebb, de 10 mg/kg-nál nagyobb réztartalom a mérést zavarja. Az a — a.x 
dipiridiles módszer fémnyomokra nem érzékeny, még az élelmiszerekben 
megtűrt fémmennyiségek (Cu, Zn, Pb, Sn, As) sokszorosai sem érintik 
a mérés zavartalanságát és pontosságát. Minthogy mindkét meghatározás
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keresztülvitele némileg módosul a triklóreeetsavas ill. a nedves roncsolás- 
sál végzett előkészítés után, lényegében négy módszerről van szó, melye
ket a következőkben ismertetünk.

III. Mérési módszerek
1., a — a 1 dipiridiles eljárás triklóreeetsavas előkészítés után.

a) Kémszerek
20%-os triklórecetsav 
10%-os NaOH 
Na-acetát p. a.
0,5%-os dipiridil-reagens : I g a  — aj-dipiridilt 18 ml jégecetben 

feloldunk és 13,21 g Na-acetátot adva hozzá 200 ml-re feltöltjük.
2% -os hidrokinon oldat (Naponta frissen készítendő).

b) Előkészítés
5 g vagy 5 ml homogén, vagy jól egyenlősített anyagot széles szájú 

100 ml-es Erlenmeyer lombikba mérünk 35 ml desztillál vízzel és 10 ml 
20%-os triklórecetsawal elegyítjük, majd az egészet 10 percre 90—95 C° 
közötti hőmérsékletű vízfürdőbe álhtjuk. I t t  a melegítés alatt több ízben 
jól összerázzuk és a párolgás. elhárítása végett óraüveggel lefedve mele
gítjük. A 10 perc letelte után a lombikot hideg vízben lehűtjük és utána 
keményített vasmentes szűrőpapíroson tisztára szűrjük. A szűrlet össz- 
mennyiségét 50 ml-nek tekintjük és ennek tetszőleges részét használjuk fel 
a vastartalom meghatározására. Igen konzisztens, vagy nagy vastartalmú 
anyagok esetén 5 g helyett 2 g anyag használata is elegendő. Ilyen esetek
ben a desztillált víz mennyiségét 35 ml-ről 38 ml-re emeljük. Lényeges, 
hogy a szűrendő össztérfogat mindig 50 ml legyen.

c) Meghatározás.
15 ml-es becsiszolt dugós kémcsőbe a következő sorrendben adagoljuk 

az oldatokat :
5 ml triklóreeetsavas szűrlet,
0,2 ml hidrokinin oldat,
ezután 5—10 percig várunk (a F e ^ v a s  Fe^vé redukálására)
2 ml dipiridil reagens,
0,3 ml NaOH oldat,
7,5 ml kétszer deszt. víz.
A keletkezett vas-dipiridil-komplex oldat vörös színét 60 perc múlva 

2 ill. 3 cm-es küvettában S 50-es színszűrővel mérjük. Az összehasonlító 
oldatot ugyanúgy kell elkészíteni, mint a vizsgálandó oldatot azzal a különb
séggel, hogy abba a dipiridil reagens helyett 2 ml deszt. vizet adunk.

Számítás menete :

ahol

Vastartalom m g/kg   1000- E
vagy mg/1 d7~s

6

E  =  a mért extinkció 
d — a küvetta vastagsága (cm)
s — a bemért anyag súlya (g) vagy térfogata (ml)



2., a — a l dipiridiles eljárás nedves roncsolással nyert törzsoldatból.
a) Kémszerelc
cc. kénsav p. a.
cc. salétromsav p. a.
60—70%-os perklórsav oldat p. a.
aszkorbinsav p. a. (finom porrá tőivé)
dipiridil reagens : 0,2%-os ; l g  a — a ± dipiridilt 20 ml hígított

ecetsavban (1 :2) feloldunk és 500 ml-re hígítjuk kétszer deszt. vízzel.
20%-os ammóniumacetát p. a. oldat.
cc. ammónia p. a.
b) Előkészítés .;
A vizsgálandó anyagból az 1. táblázatban megadott anyagmennyisé

get 250 ml-es Kjeldahl lombikba helyezzük. A folyadékot pipettával visszük 
a lombik aljára, a pépes vagy szilárd anyagot keményített szűrőpapírra 
mérjük és azzal együtt üvegbottal nyomjuk le a lombik aljára. Ha a táb
lázat szerint 6—8 ml salétromsav elégséges a roncsoláshoz, egyszerre azon
nal hozzáadjuk a salétromsavat, perklórsavat és kénsavat, lassan mele
gítjük, majd forraljuk, míg a barna gőzök el távoznak és víztiszta vagy 
halvány sárga oldatot kapunk. Ha a rocsoláshoz — az 1. táblázat szerint — 
6—8 ml-nél több salétromsav szükséges, az anyagot először egyszer vagy 
kétszer 6—8 ml salétromsavval roncsoljuk és ha az anyag már elfolyósodott, 
akkor adunk hozzá — lehűtés után — újabb 6—8 ml salétromsavat, to 
vábbá 4 ml kénsavat és 3—4 ml perklórsav oldatot. Ezután újabb mele
gítés, majd forralás következik, amely után a legtöbb minta kivilágoso
dik. Ellenkező esetben újabb 1 — 1 ml perklórsav oldat hozzáadása után 
a forralást 1 — 2-szer meg kell ismételni. A végén minden esetben víztiszta 
vagy gyengén zöldes-sárga oldatot kapunk. Ezt lehűtés után 10 ml két
szer deszt. vízzel elegyítjük és még 10 percig forraljuk, majd újabb lehű
tés után 50 ml-es (igen nagy vastartalom esetében »100 ml-es) mérőlom
bikba átmossuk és a jelig feltöltjük. Ezt tekintjük a roncsolási törzsol
datnak.

c) Meghatározás.
50 ml-es mérőlombikba 5 — 20 ml vizsgálandó oldatot, ill. roncsolási 

törzsoldatot adunk és hozzá 30—40 mg kristályos aszkorbinsavat teszünk. 
Kevés vízzel a lombik nyakát utána mossuk és az egészet 5—10 percig 
így állni hagyjuk. Ez alatt az idő alatt a ferrivas ferrovassá redukálódik. 
Utána 2 ml dipiridil reagenst, 10 ml 20%-os ammóniumacetátot és annyi 
cc. ammóniát adunk a lombikba, hogy az oldat pH-értéke 4—5 között 
legyen, majd lehűtjük, jelig töltjük és szobahőfokon közvetlen napfény
től védve 60 percig állni hagyjuk. A keletkezett vas-dípiridil-komplex 
vizes oldatának élénk vörös színét Pulfrich fotométerben 2 vagy 3 cm-es 
küvettában S 50-es színszűrővel mérjük. Az összehasonlító oldat az összes 
kémszereket tartalmazza. A szín erőssége 60 perc alatt állandósul, utána 
napokig állandó. Mérési határok : 10—100 y/50 ml. Ha a roncsolt törzs- 
oldat vastartalma igen nagy, célszerű a reakciót nem 50 ml, hanem 100 nil 
össztérfogatban végezni.

Számítás menete :
Vastartalom mg/kg _ 285,7 • E ■ V

vagy mg/1 d- s- v
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ahol
E  — a mért extinkció
V — a roncsolási törzsoldat összmennyisége (ml) 
d =  küvetta vastagsága (cm)
s — a bemért anyag súlya (g) vagy térfogata (ml)
V — a színreakcióra felhasznált roncsolási törzsoldat mennyisége (ml)
3., o-fenantrolinos módszer triklórecetsavas előkészítés után,
a) Kémszerek
20%-os triklórecetsav
aszkorbinsav p. a. (finom porrá törve)
0,3%-os o-fenantrolin- reagens (0,3 g o-fenantrolint 70 C°-os vízben 

feloldunk és 100 ml-re kiegészítjük.)
20%-os ammonium acetát oldat 
10%-os NaOH p.a. oldat
b) Előkészítés, mint az 1. módszernél.
c) Meghatározás.
15 ml-es becsiszolt dugós kémcsőben 5 ml triklórecetsavas szűrlethez 
20—30 mg krist. aszkorbinsavat 
2 ml fenantrolin reagenst 
2 ml ammonium acetát puffert
0,6 ml 10 %-os NaOH-ot (az oldat pH-értéke 6,0—7,0 között legyen) 
5,4 ml kétszer deszt. vizet adunk.
Az így nyert oldat lassan erősödő narancsvörös színét 60 perc múlva 

1 cm-es küvettában S 50-es színszűrővel mérjük. Az összehasonlító oldatot 
ugyanúgy kell készíteni, mint a vizsgálandó oldatot csak az o-fenantrolin 
reagens helyett 2 ml deszt. vizet használunk.

Számítás menete:
eVastartalom mg/kg _ 667 ■ E

vagy mg/1 (j . s
ahol
E — mért extinkció 
d =  küvetta vastagsága
s =  bemért anyag súlya (g) vagy térfogata (ml)

4., o-fenantrolinos módszer nedves roncsolással nyert törzsoldatból.
a) Kémszerek. 
cc. kénsav p.a.
cc. salétromsav p.a.
60— 70%-os perklórsav p.a. oldat 
aszkorbinsav p. a. (finom porrá törve)
0,3%-os p-fenantrolinos reagens : 10,3 g 
o-fenantrolint 100 ml 70 C°-os vízben feloldunk)
20%-os ammóniumacetát oldat 
cc. ammónia p.a.
b) Előkészítés, mint a 2. módszernél.
c) Meghatározás.
50 ml-es mérőlombikba 5—20 ml roncsolási törzsoldatot pipettázuk. 

Ezután a lombikba 30—40 mg aszkorbinsavat adagolunk, a lombik nya-
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kára tapadt aszkorbinsavat bemossuk és az egészet 5—10 percéig állni 
hagyjuk. Ezután 2 ml reagenst 10 ml ammóniumacetátot és a közeg 6—7-es 
pH értékének beállítására megfelelő mennyiségű cc. ammóniát adunk 
hozzá. Lehűtjük és vízzel jelig töltjük. A kialakult narancsvörös színt 
Pulfrich fotométerben 2 vagy 3 cm-es küvettában S 50-es színszűrő mellett 
60 perc után mérjük. A vas-o-fenantrolin színe 24 óráig állandó.

Számítás menete :
Vastartalom m g/kg_204,5 • E • V

vagy mg/1 ~  d - s - v
ahol

E =  mért extinkció
V =  a roncsolási törzsoldat össztérfogata (ml) 
d — küvetta vastagsága (cm)
s =  a bemért anyag súlya (g) vagy térfogata (ml) 
v =  a színreakcióra felhasznált roncsolási törzsoldat mennyisége (ml) 
A módszerek összehasonlítására a dipirideles, ill. o-fenantrolinos mód

szerrel párhuzamos meghatározásokat végeztünk. A 2. táblázatban lá t
ható, hogy az eredmények jól egyeznek; a négyzetes eltérés középértéke 
+  L3%

2 .  tá b lá za t

K ü lö n b ö z ő  é le lm is z e r e k  v a s ta r ta lm ú  a  — a x d ip ir ilid e s , i l l .  o - íe n a n tr o l in o s  
e ljá r á s s a l  v iz s g á lv a

S o r 
s z á m É le lm is z e r  n e v e

V a s ta r ta lo m  m g /k g  
i l l .  m g / l i t e r

d ip ir id ile s  j o - f e n a n t r o l in o s  

e l já r á s s a l

E lt é r é s
%

1 Ő s z ib a r a c k  n e k tá r 6 2 ,5 6 3 ,7 +  1,9
2 Ő s z ib a r a c k  n e k tá r ■ 4 7 ,4 5 0 ,6 +6,3
3 S z e d e r  n e k tá r 3 2 , 5 3 2 ,7 +0,6
4 S á r g a b a r a c k  n e k tá r 3 1 ,0 3 0 ,2 —2,9
5 A b a s á r i  f e h é r  b o r 7,0 7,3 +  4 ,3
6 P e c s e n y e  b o r 6 ,7 6,8 +  1 ,4
7 A s z t a l i  f e h é r  b o r 6,2 5 ,7 —8,0
8 Z ö ld b o r s ó k o n z e r v 1 7 ,8 1 7 ,4 —2,2
Q S ü r í t e t t  p a r a d ic s o m 3 8 ,1 3 6 ,7 — 3 ,7

10 P e c s e n y e  v ö r ö s  b o r 5 ,1 5 ,1 0
it B u r g u n d i  v ö r ö s 5 ,0 5 ,3 +  6,0
12 P a r a j 2 6 0 ,0 2 5 6 ,0 — 1 ,5
13 S z á r í t o t t  v a r g á n y a 1 3 3 ,3 1 3 0 ,0 — 2 , 5
14 B ú z a l i s z t 3 ,7 4 , 0 +8,0
15 M a r h a m á j 5 0 ,2 5 2 ,2 + 4 , 1
16 M a r h a h ú s 2 0 ,7 2 0 ,5 —1,0
17 S e r t é s h ú s 1 3 ,7 1 3 ,0 — 5 ,0

A z  1— 9  k ís é r l e t e t  t r ik ló r e c e t s a v a s  e lő k é s z í t é s  u t á n ,  a  10 — 17 k ís é r l e t e t  r o n c s o lá s i  t ö r z s o ld a t b ó l  v é g e z tü k
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БЫСТРЫЕ СПОСОБЫ ОПРЕДЕЛЕНИЯ СОДЕРЖАНИЯ МЕТАЛЛОВ 
В ПИЩЕВЫХ ПРОДУКТАХ ПРИ ПОМОЩИ КОМПЛЕКСООБРАЗУЮЩИХ 

ВЕЩЕСТВ. III. ОПРЕДЕЛЕНИЕ СОДЕРЖАНИЯ ЖЕЛЕЗА
Шпанпр 77., Я. Кевеи

Авторы сообщают 4 методов применяемых для определения содержания 
железа в пищевых продуктах. При разработке этих методов авторы изменили 
методы с а —а ’ дипиридилом и о-фенантролином и для подготовки образцов 
применяют минерализацию и обработку с трихлоруксусной кислотой.

SCHXELLVERFAHREX ZUR BESTIMMUXG VOK METALLEX IX 
LEBEXSMITTELX, VERMITTELS KOMPLEXBILDEXDER STOFFE

III. DIE BESTIMMUNG DES EISEXGEHALTES
P. Spanyár und J. Kevei

In der Arbeit werden 4, zur Bestimmung des Eisengehaltes von Lebens
mitteln geeignete Methoden mitgeteilt. Die Methoden sind neue, von den 
Verfassern ausgearbeitete Variationen der а  — а’ Dipiridyl bzw. der 
o-Phenpnthrolinverfahren bei Vorbereitung mit Trichloressigsäure, bzw. 
nasser Zerstörung.

RAPID METHODS FOR THE DETERMIXATION OF METALS IX 
FOODS WITH THE USE OF COMPLEX FORNING AGEXTS, III.

DETERMIXATIOX OF IROX COXTEXT
P. Spanyár and J. Kevei

Four methods suitable for the determination of the iron cemtent of 
foos are presented. The methods are modifications of the dipvridyl and 
o-phenanthrolene procedures, respectively evolved by the authors, under a 
pre-treatment with trichloroacetic acid and humid destruction, respecti
vely.

MÉTHODES RAPIDES POUR LE DOSAGE DES MÉTAUX DANS 
LES PRODUKTS ALIMEXT AIRES PAR DES MATIERES FORMAXT 

DES COMPLEXES III. DOSAGE DU FER
P. Spanyár, J . Kevei

L’article presente 4 méthodes propres pour le dosage du fer dans lés 
produits alimentaires. Ces méthodes sont des variations nouvelles des 
procédés a Та — a ’ dipiridyl et ä Го-phenantroline, respectivement, élabo- 
rées par les auteurs avec preparation á Pacidé trichloracétique ou par 
dissolution ä Pacidé sulfurique.
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