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Az élelmiszerekben levé aluminiumtartalom rendszeres ellen6rzésére a
multban sehol sem kerilt sor. Az aluminium nem sorolhaté a mérgezGfémek
kozé (1) és emellett régebben az élelmiszereknek aluminiummal valo szennye-
zésére alig volt lehetéség. A helyzet az utdbbi id6ben lényegesen megvaltozott.
Midta iparunkban az aluminiumb6l késziilt berendezések, ill. géprészek hasz-
nalata, tovabba az aluminium edényekben valé tarolas és az aluminiumtartalmd
csomagoléanyagok alkalmazésa egyre jobban elterjedt, az élelmiszerek alumi-
niummal valé szennyezésével egyre jobban szdmolni kell. Ennek ellenérzése
pedig azért lényeges, mert bar az aluminium csekély mennyisége nem mérgezd,
de a készitmények izét, szinét befolyasolni képes (2).

A fentiek alapjan érthet6, hogy a multban az élelmiszerekben fellelhetd
igen csekely aluminium-mennyiségek meghatarozasaval is igen kevesen foglal-
koztak. Ezeért egy megbizhato eljaras lehetdségeit és a gyakorlatban felmeril-
hetd nehézsé%eket azokban a gyeér kozlésekben (3, 4, 5, 6) kell keresni, amelyek
novényi, ill. biolégiai anyagokra vonatkoznak. E k&zlemenyekb6l kidertl, hogy
a hamvasztas, ill. nedves roncsolas utan kapott térzsoldat aluminiumtartalmanak
meghatarozasanal jorészt mar ugyanazok a problémak meriinek fel, mint a
csekély aluminiumtartalm( szervetlen anyagok megfelel6en el6készitett torzs-
oldatainak analizisénél. Minthogy pedig ezen a helyen az adatok bGségesebbek,
ennek irodalmat is meg kellett vizsgalnunk.

A vonatkoz6 irodalom (7, 8, 9, 10, 11, 12) attekintése alapjan ugy latszik,
ho?y a vizs%élandé anyag megfelel6 elékészitése és abbdl a zavar6d anyagok elta-
volitasa, ill. hatastalanitadsa utan igen kis (1 - 50 mg/kg) aluminiumtartalom meg-
hatarozasara az aurintrikcirbonsavas (C1H90F/COOH/J3, ill. az eriokromcianinos
modszer bizonyult a legmegfelelébbnek. A modszerek keresztilviteléhez szik-
séges kémszerek - sajnos - gyakran nehezen hozzaférhet6k, ill. nem megfelel6
mindségben keriilnek forgalomba. Tisztitdsuk nehézkes és nem is mindig ered-
ményes. Nagy el6nye azonban az aurintrikarbonsavnak (melynek a reakcio
keresztiilvitelere felhaszndlt, vizben jél oldéd6 ammonium séjat - éppen az
aluminium meghatarozasara val6 alkalmassaganak jelzésére - ,,aluminon”-nak
is neveznek), hogy az a legegyszer(ibb laboratériumban kdzhasznalatd kémszerek-
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b&i kdnnyen el6allithatd. Ezért valasztasunk erre a reagensre esett. A hasznalatra
kidolgozott reakcié érzékenysége ugyan csekélyebb, mint az eriokromcianinos
reakcioé, de az élelmiszerekben levd aluminium meghatérozasara ez is bségesen
elegendd, s6t - éppen a csekély érzékenység miatt - a mérés ugyanabbol az
oldatbdl tdgabb hatérok kozott végezhetd.

I. A vizsgalat feltételeinek megallapitasa

1 A vizsgalandé oldat elékészitése

Az aurintrikarbonsavas meghatarozas eredményes végrehajtasa érdekében
- a szokadsos mddokon (13) végzett nedves roncsolds vagy hamvasztds és
oldds utan - a nyert torzsoldatot el6 kell késziteni, hogy a zavardanyagokat
vagy eltavolitsuk, vagy zavaré hatasukat kikiiszéboljuk. A kulénb6z6 szerzék
megegyeznek abban, hogy az aluminium meghatarozasat elsésorban a vas zavarja,
elénytelen lehet azonban mas fémek (pl. Cu, Ti, V stb.), tovabba a hexameta-
foszfatok, ill. pirofoszfatok jelenléte is. Eltérések vannak azonban a zavardanya-
gok jelenlétének értékelése, ill. a zavaré hatas kikliszobolésének médjara vonat-
kozolag. Eppen ezért ezt a kérdést kozelebbrdl meg kellett vizsgalni.

Nem foglalkoztunk kisérletileg a higanykatddos elektrolitikus (14), ill. az
oszlopkromatografias (15) elvalasztasokkal. Ezek a vizsgalatok idejét erfsen
meghosszabbitottdk volna és emellett az utébbi - az irodalom (16) szerint -
nem is bizonyult tokéletesnek.

Kisérletileg foglalkoztunk a vas hatastalanitasara javasolt hidroxilaminos
és tioglikolsavas eljarasok hasznalhatosagaval. Az utébbit kilonosen sokan (6,
7, 8, 10) ajanljak. Azonban mind a kett6nél azt kellett megallapitanunk, hogy
jelenlétuk az aluminium-aurintrikarbonsav komplex szinerésségét 40-50%-
ban csokkenti. igy ezek kdzelebbi tanulmanyozasardl lemondottunk.

Szamos kisérletet végeztiink a zavar6 anyagoknak natriumdietilditiokar-
bamattal és kupferronnal (nitrosofenilhidroxilamin, C6H8) 2N2) vald elvalasztasara.
Megkiséreltik tovabba térzsoldatbdl az aluminiumot és vasat ammoniumfosz-
fattal lecsapni és az igy kapott vasaluminiumfoszfat csapadék feloldasa utan
abbol a vasat és az aluminiumot kupferronnal elvalasztani. Kisérleteink ered-
ményeit a kovetkez6kben adjuk.

Az 7. tablazatban foglaltuk 6ssze azoknak a modellkisérleteknek eredményeit,®
amelyek a dietilditiokarbamét és kupferronos elvalasztas, ill. a foszfatos lecsapas
hatésara vonatkoznak. Vizsgalatra kiillonb6zé aluminiumtartalmd és emellett
valtozé vastartalml oldatokat hasznaltunk fel, melyekben el6zetesen elvégez-
tik a szokasos roncsolasi miiveletet. A tablazatban foglalt értékek legtobb eset-
ben 4 -4 vizsgalat kozépértékei.

A IV. oszlopba foglalt eredményeket (gy kaptuk, hogy a vizsgalatra kerdlt
és pH 4,5-re beéllitott oldat ismert részletéhez ismert mennyiségli 2%-o0s natrium-
dietilditiokarbamat oldatot adtunk, s a keletkezett (elsésorban vasat tartalmazd)
barna csapadékot a vizes oldath6l kloroformba atraztuk. Vizsgéalatra a vizes
oldat kerult.

Az V. oszlopban foglalt eredményekhez teljesen hasonlé moédon jutottunk,
csupan itt a vizsgalandé - pH 1- 2-re bedllitott - oldathoz 2%-os kupferronol-
datot adtunk. Vas jelenléte esetén sotét sarga csapadékot kaptunk, melyet a
vizes oldatbdl ugyancsak kloroformmal vontunk ki.

A VI. oszlopba foglalt értékek olyan vizsgalatok eredményei, ahol az alu-
miniumot tartalmazé oldathoz ismert mennyiseg(i vasat és diammoniumhidroi
foszfatot adagoltunk, a keletkezett csapadékot lesz(irtik, majd kénsavban oldot-
tuk és ebben az oldathan végeztik el a kupferronos eljarast.



1. tablazat

A VASTARTALOM HATASA ALUMINIUM MEOHATAROZASANAL KULONBOZO
ELVALASZTASI ELJARASOK ESETEN

Hozzaadott Talalt aluminium y
foszfatos
Fe Al karbamatos kupferronos lecsapas és
v elvalasztas elvalasztas kupferronos
utan utan elvalasztas
utan
1 11 11 v \Y Vi
Vizes oldat .......ccccoevvviennene 10 5 45 54 49
30 5 45 5,6 4.8
50 5 4,6 53 4,7
Vizes oldat ........cccoeevevieenns 5 10 91 113 9,6
15 10 9,4 11,3 9,6
25 10 91 11,2 9,6
AlMaié . 0 5 43 53 5,2
30 5 44 51 4.8
Almaié s 0 10 9,2 10,3 9,9
15 10 9,2 10,3 101

A Kkisérletekb@l kiderll, hogy a karbamatos eljarassal mindenkor kisebb
90,6% * 2,5%), a kupferronos eljarassal mindenkor nagyobb (108,6% %3,5%)
értékeket kapunk, a lecsapassal kombinalt kupferronos eljaras viszont j6 meg-
kozelitéssel (97,6 £ 2,0%) a valddi értékeket adja. Megkiséreltiik a lecsapasos
eljarashoz a karbamatos eljarast kapcsolni. A vizsgalat azonban azt mutatta,
hogy ebben az esetben ugyanazokat az eredményeket kaptuk mintha a lecsa-
past egyaltalan nem alkalmaztuk volna.

Minthogy a foszfatos lecsapasos eljarassal az dsszes zavar6anyagoktdl meg-
szabadulunk, s utana a kupferronos vas elvalasztassal - a modellkisérletek sze-
rint - jol reprodukéalhato és a valdsdgnak megfelel6 eredmények nyerhetdk,
ezt a modszert alkalmasnak itéltiik élelmiszerek aluminiumtartalmanak meghatéro-
zasara és azt szamos élelmiszernél ki is prébaltuk.

Ugyancsak kiprébaltuk szamos élelmiszernél a vasfoszfatos lecsapas nélkiili
karbamatos elvalasztast is. Ily modon akartunk meggy6z6dni, hogy az utobbi,
viszonylag egyszer(i és kénnyebben beszerezhet6 kémszerrel elvégezhet6 eljaras
a gyakorlatban mekkora hibat ad az el6z6, meghizhatonak itélt eljarashoz viszo-
nyitva.
Y Kisérleteinket a 2. tablazatban foglaltuk dssze. Az eredmények itt is zOmé-
ben 4 -4 vizsgalat kdzépértékei. A parhuzamos értékek eltérései mindig 10%-on
belul vannak, de azok igen gyakran azonosak.

A kozolt értekekbdl kitinik, hogy a két elvalasztasi eljaras kozdl altalaban
a karbamatos eljaras itt is kisebb eredményeket ad. A killdnbség azonban nem olyan
konzekvens, mint a modellkisérleteknél. igy a hibéakat faktor alkalmazasaval
kikiiszobdIni nem lehet. Ez az eljards is azonban - szikség esetén - tajékozta-
tasra alkalmas pontossagl eredményeket ad.

Minthogy a karbamatos eljaras korlatolt gontosségu, a lecsapasos eljaras
pedig elég hosszadalmas, igyekeztiink egyszerdbb és gyorsabb eljarast keresni.
Ezért megprdbaltuk az elelmiszerekben levé fémnyomokat aszkorbinsawval
hatéstalanitani, hogy azok az aurintrikarbonsavas aluminium meghatérozast
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2. tablazat
KULONBOZO ELELMISZEREK ALUM IN IUMTARTALMA mg/kg

Foszfatos Karba-
Sor- lecsapés és matos

szam Minta neve ivalasoras olvalasztas
utan
1 Jonathan alma.....ccoviivinnineee e 1,0 0,9
2 Durdnci 6szibaraCk .......ccccoceiiieiiineieee 5,2 3,6
3 Magvavalo &szibarack ... 10,6 8,4
4  Gyorsfagyasztott malna ...... 8,8 -
5  Gyorsfagyasztott meggy 1,0 B
6 SZOIB...coiiiee 14 1,6
T SZOIG.iie 13 1,2
8 Szilva ............ 1,2 1,0
9  Paradicsom ... 0,6 -
10 ZOldpaprika............... 13 13
11 Paradicsompaprika ..... 2,0 1,8
12 Z6ldbab . 2,0 2,5
13 Uborka ... 2,1 1,6
14  Sérgarépa ... 2,4 1,8
15 Almaié ... 12,6 12,0
16 Oszibaracklé ...... 39 -
17 Séargabaracklé 3,9 -
18 Meggyle ............ 1,1 15
19 Meggyle .o 14,2 11,8
20 Paracycsomsurltmeny tubusban ....... 17,0 14,5
2 Paradicsoms(ritmeny dobozban ... 7,4 -
22 Paradicsoms(iritmény dobozban ..... 47 -
23 Pritamin ..o 10,8 -
24 Sparga dobozban 0,9 -
25 FriSS 18]  tovireiiveiece e 0,3 0,2
26 Tej (6 napig aluminium edényben tarolva) ... 12 -
27 TEIPOT et 0 0
28 (€ U2 T S 620,0 -
29  Griz tea fozet 1,1
30 Kinai tea ... . 960,0
31 Mustar tubusban . 13,8 -
32 HOS s . 9,3 -
33 Parizsi .. 2,1 -
34 Fehér bor 1,6 -
35 VOIOSDOE ..ot 1,0 —

ne zavarjak. Ennek sikere esetén u?yanis a vizsgalat rendkivili modon egysze-
rivé valnék, mint azt a viz vizsgalatanal (17) tapasztalni lehet. Vizsgalataink
eredményét a 3. tablazatban mutatjuk be.

A tablazathdl kideril, hogy az aszkorbinsav alkalmazasa esetén viszonylag
igen nagy mennyiségl vas, réz es cink nem zavarja a meghatarozast. E fémnyo-
mok mennyiségeét Ugy valasztottuk me? hogy azok aranyaikban az élelmisze-
rekben el6 ordulo mennyiségeket meghaladjak. Ez az oka annak is, hogy viszony-
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3. tablazat

FEMEK ZAVARO HATASA AZ AURINTRIKARBONSAVAS ALUMINIUM-
MEGHATAROZASNAL ASZKORBINSAV JELENLETEBEN

Az oldathoz hozzaadott

Al Talalt
Fe Qi n S N4

Yy Yy Yy Yy Yy
5 4,9
50 - 5 5,0
- 10 5 5,0
20 5 51
- 10 - 5 5,0
- - 400 5 3,0
- - - - 10 10,5
100 - - - 10 9,5
to- 20 - 10 9,5
- 40 - - 10 10,1
- - 20 - 10 10,2
_ — 800 10 3,3

lag nagy Odntartalom jelenlétében kellett modellkisérleteinket végezni. Az 6n
ugyanis egyes élelmiszerkészitményben, (pl. paradicsomsiritmények) aranylag
nagyobb mennyiségben fordulhat eld. A 3. tablazatbdl az is lathat6, hogy ilyen
nagy onmennyiségek mellett az aurintrikarbonsavas eljaras - aszkorbinsav
alkalmazasa ellenére is - a valdsagnal kisebb aluminium értékeket ad. Ezért
ezt a kérdést kozelebbrdl is megvizsgaltuk és az eredményeket a 4. tablazatban
foglaltuk Gssze. E tablazatbol lathato, hogy 200y on jelenléte még nem zarja
ki 5- 10y aluminium pontos meghatarozasat, de 300y 6n mar jelent6s zavart
okoz. Az dntartalom novekedésével a mérési hiba egyre fokozddik. E szamok
élelmiszerekre atvetitve - 10 g minta bemérése eseten - ugyanannyi mg/kg
értékeket jelentenek.

Hasonlé zavarokat okoz mar igen csekély (20 y-nal kevesebb) hexameta-
foszfat, ill. pirofoszfat jelenléte is. Ezek jelenléte az eredményeket annyira eltor-
zitjdk, hogy azokat tablazatba sem foglaltuk.

Minthogy a hexametafoszfat és a pirofoszfat, ill. ilyen nagymennyiség(i 6n
csak igen kevés élelmiszerkészitményben fordul el6, Ggy latszik, hogy az aszkor-
binsavas fém hatastalanitas az aluminium meghatarozasnal az élelmiszerek tulnyomé
részének vizsgalata esetében jol alkalmazhatd. Ennek igazolasara néhany kiserletet
végeztlink, amelyet az 3. tablazatban adunk. A tablazat igazolta a modellkisérle-
teket, a kapott eredmények jol egyeznek annak a viszonylag hosszadalmasabb,
de feltétlentl megbizhato modszernek eredményeivel, melyet foszfatos lecsapas
és kupferronos vas-elvéalasztas utan nyertiink. Kivételt keépez egy nagy éntar-
talmd (6nozott dobozba zért) paradicsoms(ritmény.

2. Az aurintrikarbonsavas reakcio optimalis feltételei

Miutan tisztaztuk, hogy az élelmiszerekbdl nyert aluminiumot tartalmazo
roncsolasi tdrzsoldatot milyen médon lehet és kell az aurintrikarbonsavas elja-
rashoz el6késziteni, meg kellett allapitani a reakcio keresztulvitelének szilkséges
és legkedvez6bb feltételeit is. Az ezekre vonatkozd megéllapitasainkat a kovet-
kezdkben adjuk.
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tablazat

AZ ON HATASA AZ AURINTRI KARBONSAVVAL MEGHATAROZOTT
ALUMINIUM értékére aszkorbinsav JELENLETEBEN

Hozzaadott

Talalt
Sn Al Al
7 7 Yy
1
0 5 4,84
%88 5 4,84
5 334
400 5 3,01
600 5 167
208 10 10,02
e} 985
300 o 785
400 'e} 6,18
600 o 4'84
800 t0 3,34
0

300 i 55
400 15 12,69

5. tablazat

EL%R@%%F%%M& RIRORNS RUYALOR M BIKARERENA A

ILL. ASZKOBRINSAVAS kezelés

Al mgl/kg
Sqr- .

szam Minta foszfatos aszkorbinsava
lecsapéas utén kezelés utan

1  Malna .... 8,6 10,0

2 MEOGY erreererereeerereereneeenne 09 11

3 Pparadicsoms(iritmény 63 37

4 Pritamin .... 104 114

5 Tej (+1 mgkg A) oo 11 09

g Tea griz ... 620,0 560 0

Paprlka salata .. . 275 270

8  Paprika salatalé ... 20 2 19,7

9 Sésvizes uborkalé 1509 150

10 Spsvizes paprikalé . 24,2 22,9

U Ecetes uborka .. 26 99'9

12 Ecetes uborkalé 148 1" K



2.1. Az aurintrikarbonsavasammonium készitmények mindsége igen kilon-
boz6 lehet. Egyesek az aluminiummal nem adnak szinezédést, vagy a szinez6dés-
a hozzaadott aluminiummal nem aranyos. Masoknal a szinez6dés a megszokott-
nal joval kisebb, tehat a reakcié nem elég érzékeny. Ismét masok a Al-komplex
stabilizaldséra hasznélt zselatin-, ill. keményit6 oldatra tul érzékenyek, azokat
vizes oldatukbol kicsapjak. Uj készitményeket tehat az els6 reagens oldat készi-
tése alkalmaval meg kell vizsgalni. E célra a kalibracios gorbének legaldbb két
pontjat - a kisérleti részben leirt médon - meg kell hatarozni. E vizsgalat
megmutatja, hogy a készitmény egyaltaldban hasznalhat6-e, ill. sziikség van-e
a teljes kalibracios goérbe elkészitésére.

Nem egészen tiszta készitmények tisztitdsara irnak le ugyan eljarasokat
(18) de tapasztalataink szerint ezek nem minden esetben vezetnek eredményre.

Ha megfelel6 keszﬂmen nem all rendelkezésiinkre, azt magunk elkészit-
hetjik a kovetkez6 mddon

44 ml tdbmény kénsavba ovatosan, alland6 keverés mellett 4 g finoman pori-
tott natriumnitritet adagolunk, majd ahhoz - ugyancsak Ovatosan, keverés
kdzben - 12 perc alatt, percenként 1 g szalicilsavat adunk. A 17-19 C°-ra
leh(itétt oldathoz cseppenként 3,5 ml tomény formaldehidet keveriink, majd
egy Orai keverés utan 24 o6raig hlvos helyen alini hagyjuk. Masnap a keveréket
2 liter hideg vizbe ontjik. A vizben kivallott anyagot lesz(rjik és vizzel jol
kimossuk. A csapadékot forrd 1: 25 higitast sosavval, majd djra vizzel mossuk.
A mosast még ketszer megismételjuk. A kimosott anyagot minél kevesebb 1 :1
higitasi ammoniaval leoldjuk a sz(ir6r6l s a kapott oldatot vakuumba szarazra
paroljuk. Az igy nyert szép piros szini anyagot pontjuk.

Ez a keszitmény is ellenGrizendd. A készitmény szilard allapothan valtozat-
lan, tehat a méar hasznalt készitményt Uj reagensoldat készitésénél ismételten
ellendrizni nem  kell.

2.2. A komplex szinerGssége pH 4,5-4,9 kozott a legnagyobb. A két hatar
kozott a szinintenzitas azonos, de pH 5 0 felett fokozatosan csokken és pH 6,0
korul az mar csak 20%-a a maximumnak.

3. Az aurintrikarbonsavasaluminium-komplex vizes oldatban nem
allando Stabilizalasara zselatin, vagy keményit6 oldat hasznaland6. A kettd
kozétt a gyakorlatban lényeges kilonbseget nem talaltunk. Fontos az, hogy a
stabilizalo anyag a komplex vegyiilet szinintenzitasat ne zavarja, és az oldat
annak hozzaadasa és forralas utan opalizalastol mentes legyen. Azt tapasztaltuk,
hogy egyes aurintrikarbonsavas készitmények a zselatinnal még forralas utan is
zavarodast mutatnak.

2.4. Az oldat atlatszosaga érdekében azt a stabilizalo anyag hozzaadas utan
nehany percig forralni kell. 5 perces forralas mar elegséges, de még 20 perces
forralas sem zavarja a reakcié szinerésségét.

2.5. A reakcio keresztiilvitelénél az e )ées reagensek hozzaadasanak sorrend-
jét be kell tartani. Ellenkez6 esetben kisebb, ill. ingadozd szinerGsséget kapunk.

A fentiekbdl azt a megdllapitast vontuk le, hogy az aurintrikarbonsavas
reakcié alkalmas az élelmiszerekben lev6 aluminium meghatarozasara.

Az esetek zomében a zavaro anyagok hatastalanitasara elegend6 az aranylag
gyorsabb és egyszer(ibb s kulonleges reagensei nem igényl6 aszkorbinsavas elja-
ras. Olyan esetekben, ahol nagyobb mennyisegii 6n jelenlétére, vagy hexameta-
foszfatok, ill. plrofoszfatok zavar6 hatasara szamitani lehet, biztos és pontos-
eredmenyeket kapunk a foszfatos lecsapas utan végzett kupferronos elvalasztas
beiktatasaval. Ha a kupferron nem all rendelkezéstnkre, a zavaré anyagok elva-
lasztasa (foszfatos lecsapas nélkil, tehat wszonylag egyszerubben) dietilditio-
kkaﬁnabattal is elvégezhetd, ebben az esetben azonban + 20%-os hibaval szamolni
e
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Il. A vizsgalati mddszer leirasa

1 A modszer elve

Az aluminium aurintrikarbonsavval komplex vegyiletet alkot a kdvetkezd
maodon:

A komplex vegyidet vizes oldatanak szinintenzitadsa az aluminiumtartalom-
mal ardnyos és fotométerben mérhetd.

2. Roncsolas

Az élelmiszer roncsolasa a mas fémek meghatarozasanal leirt nedves roncso-
lassal torténhetik.

3. Zavard anyagok kikuszobolésére szolgalo el6készitd eljardsok
3.1. Aszkorbinsavas eljaras

Az aszkorbinsavas eljarasnal semmiféle el6zetes el6készités nem szilksé-
ges. A fémnyomok hatastalanitasra sziikséges telitett aszkorbinsavolda-
tot kozvetlenul a reakcid keresztiilvitele alkalmaval adjuk a roncsolasi
torzsoldat felhasznalt részéhez.

3.2. Foszfatos lecsapas és kupferronos kizaras
3.21. Kémszerek

Vasll! ammonszulfat oldat. 1,7272 g Fe (NH4 (S04)2
12-HD p. a.-t kevés vizben oldunk, 2 ml cc.

H;S04t adunk hozza és az egészet 200 ml-re feltdltjik.
Az oldat 1 mg/ml Feln-t tartalmaz.

4%-0s (NH42 HPO4 p. a. oldat.

Hidegen telitett ammoéniumacetat oldat p. a.

0,1%-0s vizes bromkrezol zold oldat.

Ammoénia (Fs 0,88-0,90) p. a.

1 :1 aranyd higitott ammonia p. a.

10%-0s kénsav p. a.

Indikatorpapiros pH 4,2 beallitasara

2%-0s vizes kupferronos oldat, naponta frissen készitendd
Kloroform, p. a
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3.22. Az eljaras keresztllvitele.

Az élelmiszer roncsoldsa utan nyert oldatot 4x8 ml deszt. vizzel 100- 150
ml-es f626pohérba atmossuk, 1 ml vasammonszulfat oldatot, 1 ml telitett ammo-
nacetat oldatot és 5 ml dinatriumhidrofoszfat oldatot adunk hozza. Ezutan 5
csepp indikatort cseppentink az oldathoz, és azt tdmeny ammoniaval a zéldes-
sarga szinatcsapasig semlegesitjiik, majd annak kémhatasat (indikatorpapiros-
sal ellendrizve) 1: 1 higitast! ammoniaval pontosan pH 4,2-re allitjuk be.
A kémhatés beallitasa utan a vasaluminiumfoszfat pelyhes csapadék alakjaban
kivalik. Ennek tdmoritésére az oldatot tartalmazdé poharat féz6lapra helyezve
kb. 20 perdig forraljuk, majd 1-2 éraig allni hagyjuk. Allas utan az oldatot
kvantitativ sz(ir6papiron lesz(rjik, a-szliredéket 3-4-szer, kh. 5-10 ml
forrovizzel kimossuk. A tolcsért a szlrépapirossal és a bennelevé csapadékkal
egyutt a valasztotolcsér szajara helyezzik, majd a csapadékot 2x3 ml forrg,
10%-0s kensavval leoldjuk és az oldatot a valasztotolcsérbe felfog{uk. A sz(ir6t
ezutdn 3x5 ml forré vizzel utdna mossuk.” Ezutdn a valasztétolcsérben levé
aluminium oldathoz 2 ml 2%-os kupferron oldatot adunk, 5 percet varunk, és
a levalt csapadékot 15 ml hozzaadott kloroformmal 2 percig razzuk. A csapadék
a kloroformos oldatba megy at. A kloroformos oldatot eltavolitva, a vizes oldat-
hoz Gjabb 1 ml kupferron oldatot adunk, majd a kirazast 10 ml kloroformmal
megismételjik. A masodik esetben a kloroformos oldatnak mar csak halvany
sarganak szabad lennie. EllenkezG esetben a Kloroformos oldat ismételt eltavoli-
tasa utan egy harmadik kupferronos levalasztast és kloroformos kirazast is alkal-
mazni kell. A kloroformos rész eltvolitasa utan a visszamaradt vizes részt 50 - 100
ml-es Erlenmeyer-lombikba visszik és a valasztotdlcsért 2-3 ml vizzel utdna
mossuk, majd a folyadékot f6z6lapon (azbeszt alatéttel) kloroformtol mentesit-
jlk. Az igy nyert oldatot 100 ml-es mér6lombikba visszik és vizzel a jelig feltolt-
Juk. A kovetkez6kben ezt az oldatot tekintjik tdrzsoldatnak.

A leirt eljaréas legfeljebb 100 mg aluminiumot tartalmazé térzsoldat tiszti-
tasara alkalmas. Ha a roncsolési térzsoldat aluminium, tartalma el6relathatolag
ennél nagyobb, akkor annak csak egy részét szabad a fenti eljarashoz felhasznalni,
vagy pedig a hasznalt reagensek megfelel6 tébbszorosét kell alkalmazni.

3.3. Karbamatos tisztitas
3.31. Kémszerek

2%-o0s dietilditiokarbamat oldat

Ammoniumacetat oldat. 470 ml témény ammoniat hités
kdzben 430 ml jégecettel elegyitlink és deszt. vizzel 1000 rnl-re
feltoltjuk, pH: 6,0

Indikatorpapiros pH 4,5 mérésére,

Kloroform p. a.

3.32. Az eljaras keresztiilvitele

A 100 ml-re feltoltott roncsolasi torzsoldatbol 2-10 mi-t (amely 3-20
aluminiumot tartalmazhat) 100- 150 ml-es razotolcsérbe pipettazunk és desztil-
lalt vizzel 15 ml-re feltéltjuk. Majd 2 ml ammdniumacetat puffer hozzdadasa
utan 1:1 higitdsi ammonidval kémhatdsat (indikatorpapirral ellenérizve)
EH 4,5-re allitjuk be. Az igy el6készitett oldathoz 2 ml néatriumdietilditio-

arbamat oldatot adunk, 5 percig varunk, amig a képzGdott barnasfekete csapa-
dék osszetomoril, majd az egészet 15 ml kloroformmal 2 perc alatt kirdzzuk.
A kloroformos rész eltavolitdsa utan a visszamaradt vizes oldathoz 0,5 ml kar-
barnat oldatot adunk, majd 10 ml kloroformmal Gjra kirdzzuk. A kloroformos
részt a vizes oldattdl gondosan elvalasztjuk, majd az utébbit 50 ml-es széles-
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sz4ju Erlenmeyer-lombikba engedjik és a razétdlcsért 2-3 ml vizzel kimossuk.
Az egyesitett vizes oldatokat - a kloroform nyomok eltavolitdsara - néhany

percre aszbesztlapos elektromos melegitére hel

ezzlik, majd lehitve az igy nyert

oldat teljes mennyiségét hasznaljuk fel az aﬁjminium meghatarozasara.

. Az aluminium meghatarozasa

4.1. Kémszerek

4.2.

4.3.

Telitett aszkorbinsav oldat. Naponta frissen készitend6. Kénsavas
- | séslfvas oldat. 4 ml tdémény kénsavat 0,25 n HCl-el 100-ra fel-
toltink.

Ammadniumacetat oldat. 470 ml tdmény ammoniat hités kozben
430 ml jégecettel elegyitiink és deszt. vizzel .1000 ml-re feltoltjik.
pH: 6,

1: 1 higitdst ammonia.

2%-0s benzoesav oldat metilalkoholban oldva

0,2%-0s anrintrikarbonsav oldat. 0,200 g aurintrikarbonsavas
ammoniumot kevés deszt. vizben feloldunk, 20 ml ammonacetat

. oldatot és 20 ml 2%-0s benzoesavas metilalkoholos oldatot adunk

hozza, majd az egészet desztillalt vizzel 100 mi-re feltéltjik. Az oldat
tobb hétig eltarthatd, de csak 24 6ras allas utan hasznalhato.
0,8%-0s zselatin oldat 0,800 g étkezési zselatint kevés meleg vizben
feloldunk 20 ml ammonacetat oldatot és 20 ml 2%-os metilalkoholos
benzoesavas oldatot adunk hozzd és az egészet deszt. vizzel 100
ml-re feltoltjik. Az oldat csak 24 6ras allas utan hasznalhato.
1%-0s keményitd oldat. 1,0 g oldhaté keményitét forr vizben fel-
oldunk és a tovabbiakban ugy jarunk el mint a zselatin oldat készi-
tésénél. «

Aluminium kémszer: (naponta frissen készitendd).

Az aurintrikarbonsavas oldatot, tovabba a zselatint vagy az oldhatd
keményité oldatot egyenld aranyban egyesitjik.

Aszkorbinsavas eljaras

A 100 ml-re feltdltott roncsolasi térzsoldatbdl - a vart aluminium-
tartalom szerint - 2-10 ml-t (3- 20 y aluminiumtartalommal)
50 ml-es mérélombikba vissziink s annak mennyiségét deszt. vizzel
15 ml-re kiegészitjuk. 2 csepp telitett aszkorbinsav oldatot adunk
hozza, jol Osszerdzzuk és 1 percig varunk. Ezutdn 2,0-2,0 ml am-
monacetat oldatot adunk az oldathoz és 1: 1 higitasi ammaniaval
(pH papirossal ellenérizve) kémhatasat pH 4,5 és 4,9 kézé beallit-
juk. 2,0-2,0 ml aluminium reagens hozzéadasa és 10 perces allas
utdn a lombikot forré vizfirdébe helyezzilk és 5 perc forraléas
utan lehGtjik. Ezutan az oldatot a jelig feltoltjuk és a keletkezett
vorés szinez6dést 30 perc mulva fotométerben 3 cm-es kiivettaban
S 53-as szinszlirével mérjlk. Osszehasonlitdé oldatként olyan oldatot
hasznalunk, amely aluminium tartalm0 oldat helyett 4 ml kensavas-
sosavas oldatot es az 0Osszes reagenseket tartalmazza, és azt (gy
kezeljik, mind a vizsgaland6 oldatot.

Foszfatos lecsapas és kupferronos elvalasztas utan

Az elvalasztas utan nyert 100 ml-re felt6ltott oldatbodl itt is 1-10
ml hasznalhat6 fel. Egyebekben agy jarunk el, mint 4.2.-ben, csak
az aszkorbinsav hozzaadasa elmarad.
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4.4. A karbarnatos elvalasztds utan

A kirdzas utan kapott oldat teljes mennyiségét 50 ml-es mérélom-
bikba atmossuk és egyebekben gy jarunk el, mint el6bb (4.3.)

5. Kalibracios gorbe készitése
5.1. Kémszerek

Ellen6rzé aluminium oldat ,,tdmény”.

0,100 g vegytiszta fémaluminiumot 10 ml témény s6savban, vagy
pedig 0,176 g K-Al (S042-12 HD p. a.-t 100 ml 0,25 n HCl-ben
oldunk és 1000 ml-re desztillalt vizzel feltdltjuk. Mindkét oldat
1 ml-ben 100 y aluminiumot tartalmaz.

Ellen6rz6 aluminium oldat ,higitott”

5 ml tdmény ellen6rz6 oldatot 100 ml-es méréiombikba pipettazunk
és hozza 4 ml kénsavat adunk, majd leh(tés utan az egészet 0,25 n
sosavval a jelig feltoltjuk.

Az oldat 5 y/ml aluminiumot tartalmaz.

A reakcié keresztilvitelére alkalmazott kémszerek (4.1.) a telitett
aszkorbinsavoldat kivételével.

5.2. Az eljaras keresztllvitele
50 ml-es mérélombikokban, sorban 0,5- 1,0- 1,5- 2,0 ml higitott
ellen6rz6 oldatot adunk és azok mennyiségét a kénsavas-sosavas
oldattal 4,0 mi-re kiegészitjik. 11 ml deszt. vizet adunk hozza és
a tovabbiakban a 4.3 szerint jarunk el.
A kalibracios gorbe elkészitése, ill. az extinkcios faktor kiszamitasa
a szokasos modon torténik (20).

6. Az eredmények kiszamitasa
Avizsgalt minta aluminiumtartalma a kdvetkez6 képlet alapjan szamithat ki:

Al mglkg vagy mg/l = . E x78,9xVE
ahol KxSxV,
E = a mért extinkcio
V4 = a roncsolasi torzsoldat térf. (ml)
K = kivetta vastagsaga (cm)
S = bemért anyag mennyisege (g vagy ml)
V2 = szinreakci6ra hasznalt oldat térf. (ml)

I, Vizsgélati eredmények

A 2. és 5. tablazatban foglalt vizsgalati eredmények azért is figyelemre mél-
ték, mert eddig az élelmiszerek aluminiumtartalmarol ilyen részletes adatok-
tudomasunk szerint - még nem jelentek meg. Az eredményekbGl megallapithato
hogy az élelmiszerekben foglalt aluminiumtartalom, ha azok az eldallitas, ill.
tarolas folyaméan aluminiummal nem szennyez6dnek, 10 mg/kg alatt van. Kivé-
tel a tea, melynek feltinGen nagy aluminiumtartalma mar eddig is jol ismert (4).

Ugyancsak latszolagos kivetel néhany savanyitott készitmény, melynek a
szokottnal nagyobb aluminiumtartalma a hozzaadott tims6tdl ered. Egyebként
az altalunk vizsgalt és aluminiummal szennyezett élelmiszerek aluminiumtartal-
ma sem haladta meg a 20 mg/kg-t.
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BbICTPbIE METOAbl OMPEAENEHWNA COAEPXAHWA METAJIIOB
B MMWEBBLIX TMPOAYKTAX KOMIIEKCOOBPAIYHOWNMIA BELLE-
CTBAMW. IX. ONPEAENEHWNE COAEPXAHUNA ANOMUHUA

M. Wnauap n A. Keseu

Cofiep>KaHvie antOMUHWSA B MerUeBblX MPOAyKTax /erko onpefensercs pe-
areHToM aypuHTPUKapOOHOBOM KUCMOTbl MOCNe  MWHepanu3auuyn  06pasLoB
MULLEBOro NPOAYKTa W YA/eHUA MeLatoWnX BELECTB U3 nonyunnoro  Pa-
cTBOpa. ABTOpbl pa3paboTany TpW MOATOTOBUTENbHbIX MeTOfa. [lpocTeiimm
METOLOM SBNAETCA MPUMEHEHWSt aCKOPOWMHOBON KWCMOTbl. 3TOT METOL TOYHbIN,
ObICTPLIA HO B MNPUCYTCTBUM rekcameTadocaTHbIX, NMPodOCHaTHLIX CONen U
KonuuecTBa onosa 6onblie 200 Mr/Kr He MNpPUMEHWMbIA. Havwbonee TouHble ©
BO BCAKOM C/flyyae XOpoLuve pesynbTaTbl NOMyHaloTCsa MPUMEHEHVEM KyndeppoHa
B KOMOMHaLMM ¢ GochaTHbIM OCAKAEHUEM; HO 3TOT METOZL MPOSOMKUTENbHBIN.
MeTo € MpUMeHeHWeM AuaTUNAWTUOKapbamaTta ABAAETCA MPOCTbIM, MPUMEHM-
MbIM NS K&XKAOro pofa MULLEBbLIX NMPOLYKTOB, HO MOMy4aloTcs NpubansunTens-
Hble pesy/bTaThl.

SCHNELLVERFAHREN ZUR BESTIMMUNG DER METALLE IN
LEBENSMITTELN MITTELS KOMPLEXBILDENDER STOFFE.
IX. DIE BESTIMMUNG VON ALUMINIUM

P. Spanyéar und J. Kevei

Der Aiuminiumgehalt von Lebensmitteln kann - nach den angegebenen
Vorschriften - mit dem Reagens Aurintrikarbonsdure — gut bestimmt werden,
wenn wir die zu prifende Nahrungsmittelprobe auf Ubliche Weise nass zerset-
zen und die in der Zersetzungsflissingkeit enthaltenen stérenden Substanzen
entweder entfernen, oder aber ihre storende Wirkung ausschalten. Die Ver-
fasser arbeiteten drei solche zur Vorbereitung geeignete Verfahren aus. Das
einfachste, das Ascorbinsdureverfahren ist genau, sehr schnell ausfiihrbar,
doch in Anwesenheit von Hexametaphosphaten, Pyrophosphaten und mehr
als 200 mg/kg Zinn unbrauchbar. Fir das genaueste erwies sich das mit dem
Niederschlagen von Phosphaten kombinierte Kupferron-Verfahren, welches
in jedem Falle gute Werte liefert: hingegen ist es verhdltnisméssig langwieri-
ger. Das Diéthylthiokarbamatverfahren st einfacher, fir jedes Lebensmittel
geeignet, liefert jedoch Werte von nur annahernder Genauigkeit.



RAPID METHODS FOR THE DETERMINATION OF METALS IN FOODS
WITH THE USE OF COMPLEX FORMING AGENTS, IX.
DETERMINATION OF THE ALUMINIUM CONTENT

P. Spartyar and J. Kevei

Following the prescriptions given by the authors, the aluminium content
of foods can be reliably determined by the aurintricarboxylic acid reagent.
The food sample to be analyzed is destructed in a solution in the conventional
way, then the interfering 'substances are removed from the solution, or their
interfering effect is adequately eliminated. Three different methods were evol-
ved by the authors for the preparatory procedures. The simplest one is the
ascorbic acid method. This is precise and very quick. However, it is unsuitable
for use in the presence of hexametaphosphates, pyrophosphates and amounts
of tin over 200 p. p. m. The most accurate results are obtained in every case
by the cupferron method combined with precipitation by phosphate. This is
however rather cumbersome. The diethyldithiocarbamate method proved ta
be much simpler and it lends itself to use with any types of foods. However,
it affords results of only an approximate accuracy.

PRODCEDES RAPIDES POUR LE DOSAGE DES METAUX DANS LES
DENREES ALIMENTAIRES AVEC DES COMPOSES FORMANT DES
COMPLEXES. IX. DOSAGE DE L’ALUMINIUM

P. Spanyar et J. Kevei

La teneur en aluminium des denrées alimentaires pent (tre dosée conve-
nablement selon les prescriptions suivantes avec un réactif & acide aurine tri
carbonique aprés avoir dissout parvoie humide I’échantillon a examiner selon
le méthode coutumiére et éliminé les metiéres qui pourpaient contrasier le
dosage. Les auteurs ont élaboré trois méthodes dans ce but. La plus simple est
celle & Lacidé ascorbique, qui est préscise, trés repide, mais ne peut pas servir
en présence de hexamétaphosphates, de pyrophosphates et de plus de 200 mg/kg
d’étain. Le procédé au kupferron combine avec la précipitation des phosphates
est satisfaisant en chaque cas,mais il est relativement long. Le procédé au-diét-
hyledithiocarbamate est plus simple, adaptable & toutes les denrées alimentai-
res, mais ne donne que des résultats approchés.
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