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Az élelmiszerekben taldlhatd vasat nem tekintik mérgez6fémnek,
megengedhetd mennyiségére hatarértékek nincsenek, vizsgélatdra mégis
sokszor sor keriilhet. Egyes novényi élelmiszerek viszonylag nagy ter-
mészetes vastartalmat jelentds biologiai értéknek tekintik, mas élelmisze-
rekben viszont_a szennyezésként bekerulé sras technoldgiai vagy csomagolasi
hibat fed fel. Ujabban egyre tobb konkrét adat ismeretes (1), hogy a klo-
rofillt, illet6leg antocian festéket tartalmazd élelmiszerek szinét mar igen
kis vas-szennyezés is befolydsolja. Mindezek indokoljdk a vastartalom
megallapitasat.

Valosziniileg a meghatarozas szempontjainak kilénb6z6sége es igénybe-
vételének viszonylagos ritkasaga okozza, hogy talan egyetlen fémmeg-
hatarozésra sem hasznéltak oly sok médszert oly kulonboz§ valtozatok-
ban, mint éppen az elelmiszerekben foglalt vas meghatarozasara.

A kérdes tisztdzasara a leggyakrabban hasznalt, illet6leg legalkal-
masabbnak vélt modszerek szamtalan valtozatat megvizsgaltuk és ezek
értékelését mas helyen (2) kozoltik. Itt csupan a legjobbnak talalt el6-
készitési eljarasokat, illetdleg meghatarozasi maodszereket ismertetjik.

I. El6készités.

1., A Kkisérletekbdl kiderult, bogy el6készités nélkul, kdzvetlenil a
vizsgalandd élelmiszerb6l a vasmeghatarozast még akkor sem lehetséges
elegendd pontossdggal keresztulvinni, ha szintelen, ill. gyengén szines,
tiszta folyadékrél van szo. llyen esetekben is mindig lényegesen kisebb
értékeket kapraik ; az eltérés négyzetes kozépértéke 26,3%.

2., Az el6készités hizonyos esetekben torténhetik triklorecetsavas
eljarassal, amikor a vizsgalat céljaira a kicsapas utan nyert tiszta sz(rletet
hasznaljuk. Ez az eljaras azonban szintelen, vagy gyengén szines folya-
dékok, gyumolcs- és zdldségkrémek-, pasztak esetében is csak akkor hasz-
nalhatd, ha a vizsgaland6 anyag igen kevés antocian-, flavonfestéket vagy
klorofillt tartalmaz. Viszont alkalmazhaté szines készitményekben is,
ha a szinez8 anyag karotin, likopin, kapszantin, stb. E médszernél is azon-
ban az eredmények altalaban kisebbek a valdsagnal és 11,3% kdzéphibo-
val szamolni kell. Hasznalatanal viszont figyelembe kell venni, hogy ez
az el6készitési mod a vizsgalatot egyszer(siti és megroviditi . az el6készités
20—30 percnél nem vesz t6bbet igénybe. A vizsgalat célja donti el, hogy
ezt a %yorsabb és pontatlanabb, va%(y helyette az alabbiakban ismertetett
hosszadalmasabb, de Fontosabb elékészitési eljarast célszerlibb-e kdvetni.

3., El6készitési eliérésként minden élelmiszernél bevalik a kénsav -
+ salétromsav + perklorsav oldattal végzett nedves roncsolds, melyet mar
kordbban (3, 4) leirtunk. Magétdl értetddik, hogy az élelmiszerek termé-
szete szerint a minta mennyiségét megfelel6en kell megvalasztani, ill.
a nehezebben roncsolhaté anyagok vegyszersziikséglete és roncsolasi ido-
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tartama nagyobb. A roncsolds utdn visszamaradt kénsav semlegesitése

folytan keletkezett nagy sokoncentraci6 — az altalunk javasolt madd-
szereknél — a vasmeghatarozast nem zavarja, s6t — tapasztalataink
szerint — mas fémszennyezések zavard hatasat kikapcsolja. Veszteség

a roncsolas folyaman nem mutatkozik. A roncsolasra vonatkozé koze-
lebbi adatokat az 1 tdblazat adja.

, ) , ) 7. tablazat
Az élelmiszer roncsolas tobb adatai
Roncsolasra felhasznalt Roncso- O sszes
Sor- ) Bemér- ) \asi elokeé-
szam Elelmiszer neve heté Kén- Salétrom - Perklor- idé sz.\’tési
menny. sav sav sav oldat perc idé
mi mi mi perc
1 Bor, sor, gyimaolcslé,
zoldséglé, ecet 5—20 ml 4 -6— 8 3 15— 25 45— 55
2 Nyers zoldség és gyd
gyimolcs, zoldség-
és gyuméoélcskrém,
paszta, stritmény-
és egyéb konzerv 5-10 g 4 6—8 4 25— 35 55— 65
3 Tej 50 ml 4 18— 24 4—17 40— 60 70— 90
4 Szaritott-zoldség,
gyumolcs, gomba,
flszerpaprika,
gabonaliszt 2 - g 4 4—32 4—6 60— 90 90— 120
5 Hus, haskészitmény 2-5 ¢ 4 24— 32 4—7 90— 120 120— 150

4., A vizsgalandé anyag hamvasztasci lényegében ugyancsak veszteség
nélkil keresztiilvihetd lenne, de azt hosszadalmassdga miatt javasolni
nem lehet. Kilonben is hig sésavval felvett hamu oldatban a vasmeg-
hatarozds (mindkét, altalunk javasolt meghatarozasi modszer hasznalata
esetében) idegen fém szennyezesre sokkal erzékenyebb, mint a roncsolasi
torzsoldatban.

1. Meghatarozas.

Két — szemf)ontunkbél lényegében csaknem egyenértékl(i moédszert
talaltunk, — az altalunk eszkozolt médositasok utan — élelmiszerek vas-
tartalmanak megi(hatérozéséra igen alkalmasnak. Az a — axdipiridiles elja-
rashan a kétértéki vas a reagenssel a kdvetkezd komplexvegyiiletet adja:

Ez a vegyllet vizes oldatban lild&s é&rnyalatd vords szinezédést ad,
melynek intenzitdsa a vastartalommal aranyos. A masik eljarasban a
kétértékd vas az o-fenantrolinnal (C12Ha\l? képez komplex vegyuletek
A kapcsolodas hasonléan toérténik, mint a dipiridilnél. Itt a vizes oldat-
ban jelentkez6 narancsvéros szin a mérés alapja. Az utébbi maodszer érzé-
kenyebb, de 10 mg/k%-nél nagyobb réztartalom a mérést zavarja. Az a —ax
dipiridiles modszer fémnyomokra nem érzékeny, még az élelmiszerekben
megtlrt fémmennyiségek (Cu, Zn, Pb, Sn, As) sokszorosai sem érintik
a mérés zavartalansagat és pontossagat. Minthogy mindkét meghatarozas
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keresztllvitele némileg modosul a trikloreeetsavas ill. a nedves roncsolas-
sal végzett el6készités utan, lényegében négy modszerrél van szé, melye-
ket a kovetkezékben ismertetink.

I11. Mérési mddszerek
1., a—al dipiridiles eljaras trikloreeetsavas el6készités utan.

a) Kémszerek

20%-os trikldrecetsav

10%-0s NaOH

Na-acetat p. a.

0,5%-os dipiridil-reagens : | g a —aj-dipiridilt 18 ml jégecetben
feloldunk és 13,21 g Na-acetatot adva hozza 200 ml-re feltéltjuk.

2%-o0s hidrokinon oldat (Naponta frissen készitendd).

b) El6készités

5 g vagy 5 ml homogeén, vagy jol egyenl@sitett anyagot széles szaju
100 ml-es Erlenmeyer lombikba mertink 35 ml desztillal vizzel és 10 ml
20%-os triklérecetsawal elegﬁltjuk majd az egészet 10 percre 90—95 C°
kozotti hémeérsékletl vizfirdobe alhtjuk. Itt a melegités alatt tdbb izben
jol 0Osszerazzuk eés a parolgas. elharltasa végett orauve%gel lefedve mele-
ﬁltjuk A 10 perc letelte utan a lombikot hideg vizben leh(tjik és utana
emenyitett vasmentes sz(ir6papiroson tisztara szlrjik. A szirlet 0ssz-
mennylseget 50 ml-nek tekintjiik és ennek tetszéleges reszet hasznéljuk fel
a vastartalom meghatarozasara. lgen konzisztens, va?y nagy vastartalmda
anyagok esetén 5 g helyett 2 g anyag hasznalata is e egendo llyen esetek-
ben a desztillalt viz mennyiségét 35 ml-r6l 38 ml-re emeljik. Lényeges,
hogy a szlirend6 ossztérfogat mindig 50 ml legyen.

c) Meghatarozas.

15 ml-es becsiszolt dug6s kémcs6be a kdvetkez6 sorrendben adagoljuk
az oldatokat :

5 ml trikloreeetsavas szlirlet,

0,2 ml hidrokinin oldat,

ezutdn 5—10 percig varunk (a Fe”“vas Fe”vé redukalasara)

2 ml dipiridil reagens,

0,3 ml NaOH oldat,

7,5 ml kétszer deszt. viz.

A keletkezett vas-dipiridil-komplex oldat vérds szinét 60 perc mulva
2 ill. 3 cm-es kiivettaban S 50-es szinsz(r6vel mérjuk. Az 6sszehasonlit6
oldatot ugyanugy kell elkésziteni, mint a vizsgaland6 oldatot azzal a kiilénb-
séggel, hogy abba a dipiridil reagens helyett 2 ml deszt. vizet adunk.

Szamitds menete :

Vastartalom mg/kg 1000- E
vagy mg/1 d7~s
ahol
E = a mért extinkcid
d — a kivetta vastagsaga (cm)
s —a bemért anyag sulya (g) vagy térfogata (ml)



2., a —aldipiridiles eljaras nedves roncsolassal nyert torzsoldatbol.
a) Kémszerelc

cc. kénsav p. a.

cc. salétromsav p. a.

60—70%-o0s perklérsav oldat p. a.

aszkorbinsav p. a. (finom porra t6ive) o

dipiridil reagens : 0,2%-os; lg a —az dipiridilt 20 ml higitott
ecetsavban (1:2) feloldunk és 500 ml-re higitjuk kétszer deszt. vizzel.

20%-0s ammoniumacetat p. a. oldat.

cc. ammonia p. a.

b) El6készités .

A vizsgaland6d anyagbdl az 1. tablazatban megadott anyagmennyisé-
get 250 ml-es Kjeldahl lombikba helyezziik. A folyadekot pipettaval visszik
a lombik aljara, a pépes vagy szilard anyagot keményitett sz(ir6papirra
mérjik és azzal egyitt Gvegbottal nyomjuk le a lombik aljara. Ha a tab-
lazat szerint 6—8 ml salétromsav elégséges a roncsolashoz, egyszerre azon-
nal hozzaadjuk a salétromsavat, perkldrsavat és kénsavat, lassan mele-
ﬁl’tf’[]k, majd forraljuk, mig a barna g6zok el tdvoznak és viztiszta vagy

alvany sarga oldatot kapunk. Ha a rocsolashoz —az 1. tablazat szerint —

6—8 ml-nél tobb salétromsav sziikséges, az anyagot el6sz0r egyszer vagy
kétszer 6—8 ml salétromsavval roncsoljuk és ha az anyag mar elfolydsodott,
akkor adunk hozzd — lehiités utan — Gjabb 6—8 ml salétromsavat, to-
vabba 4 ml kénsavat és 3—4 ml perkldrsav oldatot. Ezutan Gjabb mele-
gités, majd forralas kdvetkezik, amely utdn a legtébb minta kivilagoso-
dik. Ellenkez6 esetben Gjabb 1—1 ml perkldrsav oldat hozzdadasa utan
a forralast 1—2-szer meg kell ismételni. A végén minden esetben viztiszta
vagy gyengén zodldes-sarga oldatot kapunk. Ezt leh(ités utan 10 ml két-
szer deszt. vizzel elegyitjik és még 10 percig forraljuk, mai'd Ujabb leh(-
tés utan 50 ml-es (igen nag%y vastartalom esetében »100 m -es? mérélom-
bikba atmossuk és a jelig feltoltjik. Ezt tekintjuk a roncsolasi térzsol-
datnak.

€) Meghatarozas.

50 ml-es mér6lombikba 5—20 ml vizsgaland6 oldatot, ill. roncsolasi
torzsoldatot adunk és hozzd 30—40 mg kristalyos aszkorbinsavat tesziink.
Kevés vizzel a lombik nyakat utdna mossuk és az egészet 5—10 percig
igy allni hagyjuk. Ez alatt az id6 alatt a ferrivas ferrovassa redukalodik.
Utana 2 ml dipiridil reagenst, 10 ml 20%-0s ammaéniumacetatot és annyi
cc. ammoniat adunk a lombikba, hogy az oldat pH-értéke 4—5 kozott
legyen, majd lehditjiik, *’elig toltjiik es szobah6fokon kozvetlen napfény-
tél védve 60 percig allni hagyjuk. A keletkezett vas-dipiridil-komplex
vizes oldatdnak élénk vords szinét Pulfrich fotométerben 2 vagy 3 cm-es
kivettaban S 50-es szinszlr6vel mérjuk. Az Osszehasonlitd oldat az Gsszes
kémszereket tartalmazza. A szin erGssége 60 perc alatt allanddsul, utana
napokig allandé. Mérési hatarok : 10—100 y/50 ml. Ha a roncsolt torzs-
oldat vastartalma igen nagy, célszerii a reakciét nem 50 ml, hanem 100 nil
Ossztérfogatban végezni.

Szamitas menete :

Vastartalom mg/kg __ 2857 «E mV
vagy mg/l d- s-v



ahol
E —a mért extinkcid
V — a roncsolasi térzsoldat dsszmennyisége (ml)
d = kiivetta vastagsadga (cm
s —a bemeért anyag sulya g? vagy térfogata (ml)
V — a szinreakciora felhasznalt roncsolési tdrzsoldat mennyisége (ml)

3., o-fenantrolinos modszer triklérecetsavas el6készités utan,

a) Kémszerek

20%-os triklorecetsav

aszkorbinsav p. a. (finom porrd torve)

0,3%-0s o-fenantrolin- reagens (0,3 g o-fenantrolint 70 C°-os vizben
feloldunk és 100 ml-re kiegészitjik.)

20%-0s ammonium acetat oldat

10%-0s NaOH p.a. oldat

b) El6készités, mint az 1 maodszernél.

c) Meghatarozas.

15 ml-es becsiszolt dugés kémcs6ben 5 ml triklérecetsavas sziirlethez

20—30 mg krist. aszkorbinsavat

2 ml fenantrolin reagenst

2 ml ammonium acetat puffert

0,6 ml 10 %-os NaOH-ot (az oldat pH-értéke 6,0—7,0 kdzdtt legyen)

54 ml kétszer deszt. vizet adunk.

Az igy nyert oldat lassan er6sdd6 narancsvords szinét 60 perc mulva
1 cm-es kKlvettaban S 50-es szinsz(r6vel mérjik. Az dsszehasonlitd oldatot
ugyanUgK kell késziteni, mint a vizsgaland6 oldatot csak az o-fenantrolin
reagens helyett 2 ml deszt. vizet hasznalunk.

Szamitds menete:
eVastartalom mg/kg _ 667 mE
vagy mg/1l .S
ahol
E —mért extinkcio
d = kilivetta vastagsaga
bemért anyag sulya (g) vagy térfogata (ml)

S

4., o-fenantrolinos modszer nedves roncsolassal nyert torzsoldathol.

a) Kémszerek.

cc. kénsav p.a.

cc. salétromsav p.a.

60—70%-0s perklérsav p.a. oldat

aszkorbinsav p. a. (finom porra torve)

0,3%-0s p-fenantrolinos reagens : 10,3
o-fenantrolint 100 ml 70 C°-os vizben feloldunk)
20%-0s ammoniumacetat oldat

cc. ammonia p.a.

b) El6készités, mint a 2. modszernél.
¢) Meghatarozas.

50 ml-es mér6lombikba 5—20 ml roncsolasi térzsoldatot pipettazuk.
Ezutan a lombikba 30—40 mg aszkorbinsavat adagolunk, a lombik nya-
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kara tapadt aszkorbinsavat bemossuk és az egészet 5—10 percéig allni
hagyjuk. Ezutdn 2 ml reagenst 10 ml ammaéniumacetétot és a kdzeg 6—7-es
EH ertékének beallitasara megfelel6 mennyiségli cc. ammoniat adunk
0zza. Lehdtjuk és vizzel jelig toltjik. A kialakult narancsvoros szint
Pulfrich fotométerben 2 vagy 3 cm-es kiivettdban S 50-es szinsz(iré mellett
60 perc utdn mérjik. A vas-o-fenantrolin szine 24 6raig allando.

Szamitds menete :

Vastartalom mg/kg_2045+E «V
vagy mg/ll~ d-s-v

= mért extinkcio

= a roncsolasi tdrzsoldat dssztérfogata (ml)

—Kkuvetta vastagsaga (cm)

= a bemért anyag sllya (g) vagy térfogata (mc?

= a szinreakciora felhasznalt roncsolasi torzsoldat mennyisége (ml)
A modszerek 0sszehasonlitasara a dipirideles, ill. o-fenantrolinos maéd-

szerrel parhuzamos meghatarozasokat végeztink. A 2. tablazatban Ilat-

haté, hogy az eredmények jol egyeznek; a négyzetes eltérés kozépértéke

+ L3%

2. tablazat
Kiulonbozé élelmiszerek vastartalmlG a — ax dipirilides, ill. o-ienantrolinos
eljarassal vizsgéalva
Vastartalom mg/kg
ill. mgl/liter
sor- : lelm ) : Eltéres
szam Elelmiszer neve dipiridiles J o-fenantrolinos %
eljarassal

1 Oszibarack nektar 62,5 63,7 +19
2 Oszibarack nektar w474 50,6 +6,3
3 Szeder nektar 32,5 32,7 +0,6
4 Sargabarack nektar 31,0 30,2 —2,9
5 Abasari fehér bor 7,0 7,3 + 4,3
6 Pecsenye bor 6,7 6,8 + 1,4
7 Asztali fehér bor 6,2 5,7 —8,0
8 Zoldborsokonzerv 17,8 17,4 —2,2
Q Siritett paradicsom 38,1 36,7 —3.7
_10 Pecsenye vo6ros bor 5,1 51

it Burgundi vorss 5,0 5,3 +6,0
12 Paraj 260,0 256,0 — 15
13 Szaritott varganya 133,3 130,0 —2,5
14 Buzaliszt 3.7 4,0 +8,0
15 Marhamaj 50,2 52,2 +4,1
16 Marhahts 20,7 20,5 —10
17 Sertéshis 13,7 13,0 —5,0

Az 1— 9 kisérletet triklorecetsavas el6készités utan, a 10— 17 kisérletet roncsolasitorzsoldatbdl végeztik
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BbICTPbIE CITOCOBbI OMPEAENEHNA COAEPXXAHNA METAJI/I0B
B NMALEBLIX MPOAYKTAX MNP NMOMOLLN KOMIM/IEKCOOEPA3YHOLLNX
BELLECTB. 111. OMNPEAENEHNE COAEPXAHUA XENE3A

LnaHnp 77., A. Kesen

ABTOpbI COOGLLAIOT 4 METOZOB MNPUMEHSIEMbIX 47151 OMPESENeHNs cogepkaHus
)Kenesa B MULLEBBIX NPogyKTax. [py paspaGoTke 3TX METOLOB aBTOPbI M3MEHWUMN
MeTOAbl C a—a’ AUMMPUAUIOM 1 0-(EHAHTPO/IMHOM U NS MOAFOTOBKM 06pa3LioB
MPUMEHSIIOT MUHEPa/I3aLo U 06paGoTKy C TPUXIOPYKCYCHOM KWCTIOTOMA.

SCHXELLVERFAHREX ZUR BESTIMMUXG VOK METALLEX IX
LEBEXSMITTELX, VERMITTELS KOMPLEXBILDEXDER STOFFE
I11. DIE BESTIMMUNG DES EISEXGEHALTES

P. Spanyar 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 a —a’ Dipiridyl bzw. der
o-Phen%nthroIinverfahren bei Vorbereitung mit Trichloressigséure, bzw.
nasser Zerstorung.

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

P. Spanyar 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
prtla-treatment with trichloroacetic acid and humid destruction, respecti-
vely.

METHODES RAPIDES POUR LE DOSAGE DES METAUX DANS
LES PRODUKTS ALIMEXTAIRES PAR DES MATIERES FORMAXT
DES COMPLEXES IlIl. DOSAGE DU FER

P. Spanyar, 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 Ta —a’ dipiridyl et & lo-phenantroline, respectivement, élabo-
rées par les auteurs avec preparation a Pacidé trichloracétique ou par
dissolution & Pacidé sulfurique.
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