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Az élelmiszerszinezékek (festékek) felhasznalasaval kapcsolatos
rendelkezések fejlédése Magyarorszagon

Az élelmiszerszinezékek (festékek) vizsgalo modszerei |.

SOHAR PALNE ES CIELESZKY VILMOS
Orszagos Elelmezés- és Taplalkozastudmanyi Intézet, Budapest

Erkezett: 1962. augusztus 23

Magyarorszdgon az élelmiszerek szinezését (festését) elsé izben az 1905-
ben megjelent 35556 B.M. sz. rendelet szabalyozta. Ez a rendelet azokat a
szinezékeket (festékeket) sorolta fel, melyeket élelmiszerek, ill. a velik kdzvet-
lendil érintkezd csomagold anyagok szinezésére (festésére) tilos volt felhasznalni
és ezenkivul bizonyos fémszennyezésekre vonatkozd kvalitativ jellegli hatar-
értékeket is el@irt.

A szintetikus festékipar rohamos fejl6dése és a szinezék (festék)-készit-
mények szaméanak nodvekedése kdvetkeztében a negativ /(‘sinrendszer egimagé-
ban a kés6bbiekben hasznalhatatlannak bizonyult. Ezért az 1947-ben kiadott
167 830 N. M sz. rendelet élelmiszerek és italok szinezésére a tudomany akkori
allasa szerint artalmatlannak tartott szintetikus szinezékek kozil 9 db-ot,
nevezetesen a savsarga, naftolsarga, fartrazin, bordévorods, neukokcin, fényzdld,
indigékarmin, alkoholkék és vizkék elnevezés(i szinezékeket, valamint a termé-
szetes szinezékeket és azokat a szervetlen szinezékeket (festékeket) engedé-
lyezte, melyeknek fémszennyezése az ott megadott hatarértékeket nem éri el.
Az Osszes tobbi szinezék hasznalatdt megtiltotta (pozitiv lista).

1949-ben a hazai élelmiszeripar igényeinek kielégitésére a 162 060/1949,
ill. 205 400/1949 N. M. sz. rendelet még a nigrozin és patentkék, majd amaranth,
orange L, orange | és indulin hasznalatat is engedélyezte.

Az 50-es évek elején az egész vilagon fokozddott a rék elleni kiizdelem.
E célbdl tobb nemzetkozi szervezetet hoztak létre, melyek az élelmiszerekben
jelenlevé idegen anyagok okozta karos, elsGsorban rakkelt6 hatasokkal foglal-
koznak és a kiilénb0zo orszagokban folyd kutatasokat koordinaljak.

Az id6kdzben végzett kutatdsok eredményei alapjdn hazénkban is felul-
vizsgaltuk az élelmiszerszinezék-listat (1) és ennek eredményeképpen a 138/1956.
Ed. M sz rendelet megtiltotta a naftolsarga, fényzold, alkoholkék, vizkék es
orange L hasznélatat s igy végeredményben 10 szintetikus szinezék maradt
az engedélyezett élelmiszerszinezékek listajan, éspedig

2 sarga (tartrazin, savsarga),

1 narancssérﬂa (orange 1),

3 piros (neukokcin, bordovérds, amaranth),
3 kék (indigbkarmin, patentkék, indulin),
1 fekete (nigrozin).

1956-ban RAmdaban nemzetkdzi konferencidt tartott a Rakosodast EI6-
idéz6 Tényez6ket Kutatd Bizottsdg. Ezen a konferencian megallapodtak abban,
hogy a toxikologiai szempontbol enigedélyezhetc'i,_ az élelmiszerekhez hozzaadhato
kiegeszitd anzagokrc’)l jegyzékeket kell dsszedllitani. E jegyzékeknek allanddan
revidealhatoknak kell lennitik az Gj megismerések és kisérleti eredmények alap-
jan.-. . o N

Az élelmiszerszinezékeket a konferencia harom csoportba osztotta (2).

I. csoport: mar kielégitd médon tanulméanyozott és az elfogadott bizton-
sagi kritériumoknak mindenben megfelel§ szinezékek (ilyen jelenleg nincs!);
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11. csoport : jelenleg vizsgalat alatt levd szinezékek, melyek az els§ csoportba
lesznek sorolhatok akkor, ha az el6irdsoknak megfelel§ vizsgalatok befejez6d-
nek. Ezen a csoporton belil harom alcsoport van:

az 1 alcsoportba tartoznak azok a szinezékek, melyek huzamos kisérletezés
utdn sem mutattak semmiféle toxikus vagy rakkelt6 hatast és amelyek az I.
csoportba lesznek sorolhatok, amint tokéletesen kielégitették a felallitott krité-
riumokat. llyen a tartrazin;

a 2. alcsoportba tartoznak azok a szinezékek, melyek az eddigi kisérletek
folyaman semmiféle toxikus vagy rakkelt6 hatast nem mutattak, de amelyekre a
kiserletek még nem tekinthet6k elégségeseknek. Ide tartoznak tobbek kozott:
neukokcin, amaranth, savsarga, indigokarmin, brillantfekete;

a 3. alcsoportbha tartoznak olyan, mar kisérletezés alatt levé szinezékek,
melyeknek élelmiszerekhez t6rtén6 hozzaadasa az eddigi kisérletek eredményei
alapjan nem javasolhatd. Ilyen pl- a patentkék, bord6vords.

I11. csoport: ide azokat a szinezékeket soroltadk, amelyek veszélyesnek tekint-
het6k és nem szabad azokat emberek és allatok ételeihez és italaihoz hozzaadni.
llyen tobbek kdzott az orange /, indulin és a nigrozinok.

Az el6z6ekben foglaltak alapjan tehat a Magyarorszagon 1956-ban enge-
délyezett 10 szinezék koziil csak 5 tartozik az eddigi toxikoldgiai vizsgalatok
alapjan elfogadhat6 1., ill. 1. 1 és 2. csoportba.

Az emlitett romai konferencia javasolta azt is, hogy

a) a szintetikus szinezékek azonossagat az ellen6rzés soran a tipusminta-
vgll( elsésorban kromatografias és spektrofotometrias 6sszehasonlitassal allapit-
sak meg;

b) az élelmiszerek szinezésére hasznalt szinezékek legfeljebb 20% tolt6-
anyagot tartalmazzanak;

c) a vizben oldhatd szinezékek ne tartalmazzanak 0,5% éterben oldhatd
résznel tobbet;

d) az élelmiszerszinezékek krémot, higanyt, szelént, aromas aminokat legfel-
jebb minimalis nyomokban tartalmazhatnak és nem tartalmazhatnak tébbet, mint

2,0 mg/kg As-t,
10,0 mg/kg Pb-t és
Osszesen 100,0 mg/kg nehézfémet az élomon kiviil.

A roémai kongresszuson kidolgozott és azdta tobb nemzetkozi szerv altal
fellilvizsgalt, el6zoekben vazolt elvek alapjan hazankban is Gjra revizio ald
vettik az elelmiszerek és italok szinezésére (festésére) hasznalatos anyagok gyar-
tasaval, forgalombahozatalaval és felhasznalasaval kapcsolatos eloirasokat.
Az ez évben megjelent 3/1962. (IV. 18.) ElU. M. sz. rendelet el6irdsai - eltéréen
az Osszes kordbban megjelentekétdl - a 27/1958. Korm. sz. rendelet és ennek
50/1958. sz. végrehajtasi utasitasaban foglaltak egyértelm( végrehajtasa érde-
kében csak az élelmiszerekre és italokra vonatkoznak. A gydgyszerek, kozmetikai
cikkek, jatekok, csomagolé anyagok és hasznalati targyak szinez$ (fest6) anya-
gaira vonatkozo el6irasokat mas, részben mar megjelent, részben el6készités
alatt allo kalon rendeletek tartalmazzak.

Az (j rendelet tablazatos felsorolasban adja az élelmiszerek és italok szi-
nezésére felhasznalhaté természetes és vizben oldhaté szintetikus szinezékeket,
a f6leg cukorkak, drazsék fellletének bevonasara szolgalé pigmenteket, vala-
mint a kilénleges célokra (pl. hisok és huskészitmények, sajtok jelzésére, sajt-
héj festésére, cukorfehéritésre stb.g szolgalé egyéb szinezékeket és festékeket.

A rendelet el6irja a forgalomba kerilé szinezékek (festékek) vegyi ©ssze-
tétel alapjan torténd egyontetli megjeldlését a Schultz szam (3) vagy Colour
Index (4) alapjan.
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A szintetikus szinezékek kozill csak a tartrazin, savsarga, neukokcin, ama-
ranth, indigokarmin és brillantfekete engedélyezett.

A rendelet 1963 végéig mé? lehet6vé teszi a kordbban engedélyezett élel-
miszerszinezékekkel készilt élelmiszerek és italok forgalombahozatalat, mivel
azok kozott - a 138/1956. Eu. M. sz. rendelet érvénybelépése 6ta - mar nem
szerepel rak keltés szempontjabol aggalyos szinezék. A most eltiltott szinezékek
mas, egészségligyi szempontbdl nem kivanatos tulajdonsagaik miatt keriiltek
a negativ listara.

A rendeletben el@irt tisztasagi kovetelmények valamennyi szinezékre (fes-
tékre) vonatkoznak, s azok nem tartalmazhatnak t6ébbet, mint

5 mg/kg As-t,
20 mg/kg Pb-t és
100 mg/kg Cu +Zn szennyezést.

A tobbi szennyezésre vonatkozélag a rendelet részben negativ lista forma-
jaban intézkedik, mig a tovabbi mingségi kovetelményeket az el6készités alatt
allé 20 650 MSzZ szabvénY foglalja magaban.

A rendelettervezet elkészitése folyaman felmértik az egyes termékeknél
az élelmiszeripar tényleges szilkségletét es ennek alapjan a maximalisan felhasz-
nalhaté szinezékmertnyiséget a rendelet 1 g/kg készaruban irja el6.

*

Jelen dolgozat az (j rendeletben engedélyezett szintetikus szinezékek azo-
nositasara és szennyezettségének vizsgalatara szolgalé legfontosabb eljarasokat
targyalja. Ezeket az eljarasokat Intézetiinkben dolgoztuk ki, ill. kilfoldi szer-
z6k munkajanak felhasznalasaval kritikai vizsgalat utan vezettiik be.

Me%g'egyezni kivanjuk, hogy a szdbanforgd szinezékek élelmiszerekbdl
torténé kivonasara és vizsgalatara szolgalo, egyikiink altal kidolgozott eljaras-
rol egy kovetkez6 kozleményben szamolunk be.

A SZINEZEKEK AZONOSITASA

A szinezékek azonositasa célszer(ien papirkromatografias eljarassal torténik
(5, 6). A mddszer konnyen vegrehajthato és jol dokumentalhato. A kromatog-
rafias vizsgalatot mindi Iegiglabb két oldoszer-keverékkel kell elvégezni.

Igen el6nydsnek talaltuk Thaler és Sommer (7) Na-citrat + ammonia + viz
Osszetételli olddszer-keverékét. Altaldban jo elvalast, szép kerek foltokat bizto-
sit és rendkivil gyors. Hatranya, hogy a két, nalunk engedélyezett kék arnya-
lati szinezék (indigékarmin és brillantfekete) nem vélaszthat6 el vele, ezenkivil
a ligos pH miatt az indigékarmin elbomlik és kis mennyiségei a futtatas alatt
teljesen eltlinnek, tehat nem is mutathatok ki.

Masik jo oldoszer-keverék a Na-citratos oldészer mellett Tilden (8) fenol +
ecetsav +viz dsszetétel(i futtatoszere. Ez épPen azoknak a kék szinezékeknek az
elvélasztasara valt be, melyek az el6z6 olddszerrel nem voltak megkilénboz-
tethet6k.

A Kkét oldoszer-keverek jol egésziti ki egymast (az egyik savas, a masik ligos
kémhatast) s velik a legkulonfélébb szinezekkeverekek komponensei szétvalaszt-
hatok és azonosithatdk.

Egyes szinezékek (szinezékporok) vizsgalatanal jol hasznalhatdk még a
piridin +etilacetat +viz osszetételli oldoszerek is (9), melyek kiléndsen az eset-
leg szennyezesként jelenlevl mellék-szinezGanyagok kimutatasara alkalmasak.

A toxikologiai szempontbol meg eltlirhetd mellék-szinez6anyagoktol szar-
mazo6 foltok szamat a DFG standard szinezéksorozat alapjan (93/ a kromatog-
rafias rész utan tablazatban adjuk meg.
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A papirkromatografias modszer leirasa

Sziikséges vegyszerek és anyagok
Olddszerkeverékek

a) 2% Na-citratot és 5% ammoéniat tartalmazo6 vizes oldat*;

b) 150 g fenolt, 489 deszt. vizet és 2g tdmény ecetsavat tartalmazé oldat.**
c) 55 ml piridin, 25 ml etilacetat és 20 ml deszt. viz keveréke;

d) 35 ml piridin, 25 ml etilacetat és 20 ml deszt. viz keveréke.

Kromatografalo6 henger, 25x25cm-es, vastag alap és fed6lappal;
Schleicher és Schiill 2043/b min&ségli ives sz(répapir.

Az eljarads menete

1iv szlirpapirost négy, 30x30 cm-es darabra vagunk, majd a futasi irany-
nak megfelel6 (nyomott nyil a papirban) egyik szélt6l 2-3 cm tavolsagbhan
ceruzaval eg?/enest (startvonalat) hdzunk. Az egyenesen a papiros oldalszelétél
és egymastol 2,5-3 cm tavolsagban pontokat (starthelyeket) jel6liink meg.

A szinezékek, vagy szinezékkeverékek vizes oldatabol, amely célszeriien
1- 10%-os, lvegkapillaris vagy mikropipetta segitségével olyan mennyiségeket
viszlink fel a kijelolt pontokra, hogy a kiindulasi folt atméréje kb. 2-3 mm
legyen. Ezutan minden folt ala ceruzaval megfelel6 jelz6szamot irunk.

Az ismeretlen, illetve azonositani kivant szinezék mellé a leirt médon az
engedélyezett szinezéket, ill. szinezékeket viszik fel.

A foltokat futtatas el6tt szobahGmérsékleten, vagy valamilyen alkalmas
szaritéval (pl. hag)szarl'téval) megszantjuk, majd a papirost hengerré formaéljuk
és ebben az alakban cérnaval rogzitjik. 1-2 6ra elteltével (a sz(répapir viz-
egyensulyanak visszaallta utan) a kromatografald hengerbe helyezett Petri-
cseszébe allitjuk, amelybe néhany 6raval elobb - a telitett légtér kialakitasa
céljabél - kb. 1 cm magassadgban az oldoszerkeverékek egyikét oOntottik.
Ily médon a foltok 1- 2 cm magassagban helyezkednek el az olddszerkeverék
szintje folott.

A kromatografalo hengert gyorsan Gjra befedjik és allni hagyjuk mind-
addig, mig az oldoszer a papir magassaganak kétharmadaig emelkedik. Ez a folya-
mat oldoszerkeverékenként valtozéan néhany oraig tart.

A futtatés befejezése utan a papirhengert kiemeljik és szobah6mérsékleten,
vagy arra alkalmas széritbban megszaritjuk.

A vizsgalt ismeretlen szinezék azzal a szinezékkel azonosithatd, amely mindkét
alkalmazott old6szerkeverékben vele azonosan viselkedik!

Megfelel§ tisztasagl (mellék-szinez6anyagoktdl mentes) szinezékeknél leg-
feljebb az alabbi halvany kiséré szinezékfoltok engedhet6k meg:

Old6-  pojgok  Old0- Foltok OIS~ Foltok

Szinezék Keverek S7ama SRl szama | O szama
Savsarga a i} b _ c 2
Tartrazin....... I ] a : b c 1
Neukokcin.. s a . b 1 2
Amaranth ... a . b 1 d 2
Indigé karmin ..... e a - b 1 c 2
Brillantfekete .........coocrmrrrernirnens a 1 b 3 dg 1

* Ezt az oldészerkeveréket mindig frissen készitjuk a kromatografias vizsgalat eldtt.
** Az oldészerkeverékhez szintelen, lehet6leg frissen desztillalt fenolt hasznaljunk.
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7. abra. A jelenleg engedélyezett
élelelmiszerszinezékek
kromatogramjai
Na —citrat + NH3+viz
osszetétel(i oldészerkeverékben.

1 savsarga 3. amaranth
2. tartrazin 4. neukokcin
5. indigékarmin
6. brillantfekete

A kromatogréafias vizsgalat 1 mg/ml tdménységti, frissen készitett szinezék-
oldatok 0,1 ml-eivel tortént.

A Magyarorszagon jelenleg engedélyezett élelmiszerszinezékek a) és b)
oldészerkeverékekkel készitett kromatogramjai az 1 és 2. abran lathatok.

Oldészerfront

2. abra. Ajelenleg engedélyezett
élelmiszerszinezékek
kromatogramjai_
fenol + ecetsav+viz
osszetétel(i olddszerkeverékben.

1 savsarga 3. amaranth
2. tartrazin 4. neukokcin
5. indigékarmin
6. brillantfekete

4 Engedélyezett
szinezlek
ke/ereke
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SZENNYEZO ANYAGOK

1. Az éteres kivonat (éterextrakt) meghatdrozéasa

Az éteres kivonat meghatarozasara azért van szilkkség, mert ennek mennyi-
ségébll kovetkeztethetiink a szinezék szabad aromas amin (kiindulasi anyagok),
ill. egyéb nem kivanatos, zsiroldhatd szennyezettségének (melléktermekek)
mértékére.

Fel kell hivjuk a figyelmet arra, hogy az éteres kivonat csak azonos korul-
mények kozott végzett vizsgalatok eseten ad megbizhaté eredményeket (10)
Kulondsen fontos az el6irt beparlasi h6mérséklet betartasa, ill. ellenérzése.

Sziikséges vegyszerek
frissen desztillalt éter,
3 n sésav,
0,1 n soésav,
3 n natriumhidroxid,
0,1 n natriumhidroxid.

A meghatarozashoz analitikai tisztasagl vegyszereket és desztillalt vizet
kell hasznalni.

a) Semleges éteres kivonat készitése

200 ml-es f6z6poharban 5 g, analitikai mérlegen lemért szinezékmintat
(b) 130 ml vizben feloldunk, majd 500 ml-es vélasztotdlcsérbe visszik. A f6z6-
poharat 20 ml vizzel utanaéblitjik. Ezutan 100 ml étert adunk a szinezékoldat-
boz és 1 percig er6teljesen razzuk. A rétegek elvalasa utdn a vizes fazist egy
masik razotolcsérbe visszik és Gjabb 100 ml éterrel kirdzzuk. A vizes fazist
[(6) oldat] a tovabbi kivondsokhoz félretesszik.

Az egyesitett éteres kivonatokat 25 ml-es viz-adagokkal szintelenre mossuk,
majd analitikai mérlegen elére lemért 500 ml-es gomblombikba engedjiuk és
70 C°-os vizfurdében (termosztatban) 4-5 ml-re ledesztillaljuk.

b) Alkalikus éteres kivonat készitése

A semleges kivonasnal félretett (a) oldatot a valasztotdlcsérbe ontjik,
2 ml 3 n NaOH-dal meglagositjuk, majd 2x 100 ml éterrel kirdzzuk. A rétegek
elvalasa utan a vizes fazist eltesszik [20) oldat], az éteres részt pedig 2x25 ml
0,1 n NaOH-dal, majd 25 ml-es vizadagokkal szintelenre mossuk. Ezutan a meg-
tisztitott éteres részt a leparolt semleges éteres kivonatot tartalmaz6 lombikba
ganl?edjuk és az el6z6vel megegyezd korilmények kdzott 4-5 ml-re ledesztillal-
juk.

c) Savas éteres kivonat készitése

Az alkalikus kivonasnal félretett (b) oldatot 5 ml 3 n HCl-val megsavanyit-
juk, majd 2x 100 ml éterrel az el6zOekben ismertetett médon extrahaljuk.
Az éteres részt 2x25 ml 0,1 n HCl-val, majd 25 ml-es vizadagokkal szintelenre
mossuk. A megtisztitott éteres részt egyesitjik a leparolt semleges és alkalikus
kivonatokkal, majd az étert 70 C°-os vizfirdérél dvatosan leparoljuk.

Ezutdn a lombikot 20 percre 83-85 C°-0s szaritdszekrénybe helyezziik,
majd exikatorban KihGIni hagyjuk s végil lemérjik. A széritdst és a mérést
dllandd sulyig kell folytatni. A lombik stlyndvekedése (s) a bemért szinezék-
minta sz&zalék&ban adja a szinezék éteres Kkivonatat:

stlyndvekedés x 100  sxIOO

éterextrakt = ... ......
bemérés

258



2. A fémszennyezések vizsgalata

A szinezékek nehézfém (Pb, Zn, Cu) tartalmanak meghatarozasara a gyors
kénsav + salétromsavas roncsolast kovet6en jol alkalmazhatdé az egyikiink
altal kordbban kidolgozott, szabvanyeljarasként is hasznalatos ditizonos keverék-
szin-titralas (11, 12)

Ez a modszer - amellett, hogy megfelel6 pontossagd - sokkal gyorsabb
és egyszer(ibb, mint pl. az angol szinezékszabvanyban leirt eljardsok (13).

A vizsgalathoz hasznalt valamennyi Uveg- és porcelan eszkdzt, valamint
a_kémszer-oldatok tarolasara szolgalo Uvegeket hasznalat el6tt salétromsavval
ki kell mosni és desztillalt vizzel kidblitent.

Desztillalt vizként csakis fémmentes, pl. Stadler-féle desztillalo késziilékben
el6allitott desztillalt vizet hasznaljunk.

A szinezék elroncsolasa

1 g szinezéket analitikai mérlegen 100 ml-es Kjeldahl-lombikba meriunk
és 5 ml salétromsavat éntink hozza. A lombik nyakat kozepe tajan cséfogdba
fogva, razogatas kozben kozvetlenil gazlangon addig melegitjiik, mig az anyag
eg%/enletes masszava valik. Ekkor a lombikot elvessziik a langbdl és 25 csepp
(kb. 0,5 ml) tdmény kénsavat adunk a mintahoz. Ezutadn a roncsolast allando
razogatas kozben tovabb folytatjuk és kis részletekben mindaddig adunk salét-
romsavat - minden részlet hozzaadasa utdn rdzogatas kdzben bamulasig mele-
gitve az oldatot - mig tovabbi melegitésre az elegy mar nem barnul meg és
viztiszta, ill. a vas mennyiségétdl fliggéen tdbbé-kevésbé sargds szinl lesz.

Ezutan oOvatosan 5 ml desztillalt vizet ontink a lombikba és razogatas
kézben kéntrioxid g6zok megjelenéséig forraljuk. Ezt a miveletet Gjabb 5 ml
viz hozzéadasaval megismételjuk.

A lehdilt roncsolési oldatot deszt. vizzel 10 ml-es mérélombikba mossuk és
jelig toltjuk.

Vaki)r()ba készitéséhez a roncsolasnal felhasznalt savmennyiségekkel szi-
nezék nélkil is elvégezzik a roncsoldst, majd a kiforralt oldatot 10 ml-es lom-
bikba mossuk és deszt. vizzel jelig toltjik.

a) Az Olom-tartalom meghatarozasa

Sziikséges vegyszerek

kloroformos ditizon-oldat (3-4 mg/100 ml kloroform),

10%-o0s borkésav oldat,

fenolvoros indikator (telitett vizes oldat),

25%-0s ammoniumhidroxid-oldat,

20%-o0s hidroxilaminklérhidrat-oldat,

10%-os kaliumcianid-oldat

1 mg/ml-es 6lom térzsoldat
183 mg kristalyos 6lomacetatot kevés vizben feloldunk, néhany csepp salét-
romsavat adunk hozza és deszt. viziéi 100 ml-re tdltjik.

A meghatirozas menete

A roncsolasi torzsoldatbél 1 mi-t 25 ml-es (ivegdug6s razéhengerbe mériink.
Az esetleges zavar6anyagok (pl. foszfatok) hatasanak kikiiszébolésére 10 csepp
borkgsavoldatot adunk hozza. .

Nagyobb ferrivas-szennyezGdes (a roncsolasi oldat ez esetben sargas szind)
zavar6 hatasanak kikiiszobolésére (oxidalja a ditizont) a roncsolasi torzs-
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oldat felhasznalni kivant részletét 10 csepp hidroxilaminklorhidrat-oldattal
roviden felforraljuk, majd lehditjik. Célszeri e miveletet kémcsSben végezni
és utdna gyorsan atmosni az oldatot a razéhengerbe.

2 csepp fenolvoros-indikatoroldat hozzaadasa utan csepegtetGs GveghGl
annyi ammoniumhidroxidot adunk az oldathoz, hogy az indikator szine éppen
lilas szinbe csapjon at. Végul 2 ml kaliumcianid-oldat hozzdadésa utan az ege-
szet deszt. vizzel 10 tnl-re egészitjuk Kki.

A titralast kloroformos ditizon-oldattal végezziik szilirkéskék keverékszin
eléréséig (fogyas: a ml).

A roncsolési vakpréba 1 ml-ével ugyancsak elvégezzik a keverékszin-tit-
ralast (fogyas: b ml).

A ditizon-oldat faktoranak beallitasahoz esetenkentl higitassal készitlink

hozzéadéasa utan az elozoekhez hasonléan tltl’aUUk meg (fogyas: ¢ mI)
b A titrdlasnal felhasznalt vegyszerekkel vakprobat készitink (fogyas: d
ml).
A ditizon-oldalt faktora: (1 y Pb-nak megfelel6 ditizonoldat ml-e)

A szinezék Pb-tartalma mg/kg-ban:

b) A réz-tartalom meghatarozasa

Sziikséges vegyszerek

18%-0s s6sav

szénteltéaklko)ridos ditizon-oldat (3-4 mg ditizont 100 ml széntetrakloridban
oldun

1 mg/ml-es réz-tdrzsoldat
§9|3 mg kristalyos rézszulfatot desztillalt vizben oldunk és 100 ml-re toltjuk

A meghatarozas menete

A roncsoléasi torzsoldatbél 0,2 mi-t 25 ml-es (ivegdugds razéhengerbe mériink
és deszt. vizzel 10 ml-re eﬁészitjuk ki. A titralast széntetrakloridos ditizon-
oldattal végezzik zoldessziirke keverékszin eléréséig. Minden adagolas utan er6-
teljesen Osszerazzuk az oldatot (fogyas: a ml).

A ditizon-oldat faktoranak beallitasahoz 0,2 ml, 10y /ml koncentracioju
réz-torzsoldatot mériink be, melyet az 1 mg/ml-es oldatb6l esetenkenti higitas-
sal készitlink. Hozzaadunk eg?]/ csepp 18%-o0s sésavat, desztillalt vizzel 10 ml-re
kiegészitjuk és az el6z6ekhez hasonloan ditizon- oldattal megtitraljuk. A fogyott
ml-eket kett6vel elosztva megkapjuk az 1y réznek megfelel6 ditizon-oldatot

(fCu).
A szinezék réz-tartalma mg/kg-ban:

Cu mg/lkg=— 50
Cu



c) A cink-tartalom meghatarozasa

Szilkséges vegyszerek és anyagok
18%-0s sobsav,
10%-0s Na-acetat-oldat,
kongdpapir,
széntetrakloridos ditizon-oldat (mint a rézmeghatarozasnal)
1 mg/ml-es cinktdrzsoldat
440 mg kristalyos cinkszulfatot desztillalt vizzel
100 ml-re toltink fel

A meghatarozas menete

A roncsolasi torzsoldatbol 0,2 ml-t 25 ml-es (ivegdugds razéhengerbe mé-
rink és deszt. vizzel 1 ml-re egészitjik ki. Burettahdl cseppenként mindaddig
adagolunk hozzd Na-acetat-oldatot, mig a kongdpapirt mar nem kékiti meg.
Ezutdn a razdhengerben levd folyadék 6ssz-térfogatanak fele mennyiségét Ki-
tevd Na-acetat-oldatot adunk az oldathoz pufferolas céljabdl (pH =4,5).

Az ily médon el6készitett oldatot széntetrakloridos ditizon-oldattal keve-
rékszin titralassal megtitraljuk (fogyas: a ml). llyenkor a cink mellett a rezet
is titraljuk.

A réz meghatarozasanal 0,2 ml térfogatl roncsolasi torzsoldatra szamitott,
a rézre fogyott ditizon-oldat ml-einek szdmat (6) levonashba helyezzik és az
igy kapott értéket osztjuk el a ditizon-oldat cink-faktoraval.
A ditizon-oldat faktoranak bedllitasdhoz bemériink 0,2 ml 10 y /ml koncent-
racioju cink-térzsoldatot, melyet az 1 mg/ml cink-tartalmabdl higitassal eset-
tenkent készitiink. 2 csepp 18%-0s s6sav hozzaaddsa utan 1 ml-re egészitjik
ki, majd Na-acetat-oldattal a mar leirt m'édon pufferoljuk és ditizon-oldattal
titraljuk (fogyas: ¢ ml&.

A ditizon-oldat faktora Zn-re: (1 y Zn-nek megfelelé ditizon-oldat ml-e)

c
fanr y

A szinezék cinktartalma mg/kg-ban:

Zn mglkg = _5}:1_3«50
fzn

3. Az arzéntartalom meghatdrozasa

A forgalomban levd szintetikus élelmiszerszinezékek valtoz6, de minden
esetben jelentés mennyiségben (20-70%) tartalmaznak NaCl ill. Na;S04 t6lt6-
anyagot. Ezen sok részben az eldallitas (kisozas) folyaman, részben utélag higi-
toszerként kerlilnek a szinezékhez.

A jelent6s s6mennyiség a szinezék arzéntartalmanak meghatarozasanal a ron-
csolaskor zavar. Klorid-ionok jelenlétében ugyanis az esetleges As-tartalom
ASCI3 ill. AsCB, alakjaban elillan. Ezért az arzén-meghatarozashoz a szinezék-
mintat elészor Fresenius— Babo szerint kaliumklorat + HCI-val roncsoljuk el (14).
E roncsolas szobahémeérsékleten, ill. vizfiirdén torténik és olyan hl'?( sosavas ol-
datban, hogy arzén-veszteseég nem kovetkezik be. A roncsolast kovetben az
arzént ammoniumszulfocianid hozzdadasaval levalasztjuk. A levalasztott szul-
fid-csapadék gyors roncsolasa mar torténhet kénsav + salétromsavval, mivel itt
a kloridtartalom elhanyagolhaté s igy nem okoz arzénveszteséget.
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Sziikséges kémszerek és anyagok

tomény salétromsav,
tomény kénsav,
kaliumklorat,
12%-0s sésav,
18%-0s sdsav,

kaliumjodidos papir (szlir6papir darabkakat 10%-os kaliumjodidoldatba mar-
tunk, majd megszérl’tjuks),

cellulézpor,

ammoniumrodanid,

Olomnitratos papir (szlr6papir darabkakat 10%-os Glomnitrat-oldatba martunk,
majd megszaritjuk)

cink, szemcsézétt, arzénmentes készitmény .[hasznalat el6tt 1%-os rézszulfat-
oldattal aktivaljuk oly mddon, hogy a szikkséges mennyiséget (egy meg-
hatdrozashoz 4-5 szemcsét) porcelancsészében desztillalt vizzel ledntve
1-2 csepp rézszulfat-oldattal elegyitjiik. A cink feliiletének megfeketedésc
utdn az oldatot ledntjuk],

ezlstnitrat, telitett vizes oldat (barna, pipettds Uvegben tartjuk),

finomszalu vatta,

Schleicher - Schill 5893 (kék csikos) szlir6papir,

1 mg/ml-es As-torzsoldat

132 mg arzéntrioxidot 3-4 szemcse alkalilig tdmény vizes oldataval razogat-
va oldatba visziink, majd vizzel 100 ml-es mér6lombikban jelig toltjik. Ebbdl
készitjiuk frissen az 1-y/ml-es arzén-tdrzsoldatot.

A meghatarozas menete

A vizsgalando szinezékb6l 2 g-t analitikai mérlegen 100 ml-es Erlenmeyer-
lombikba mériink. Hozzdadunk 3 g kaliumkloratot és 50 ml 12%-o0s s6savat;
a lombikot 6raliveggel, vagy célszer(ibben Ulvegtdlcsérrel fedjiuk le és éjjelen at
allni hagyjuk. Masnap vizflrdén klérmentességig melegitjik (a KJ-os papir ne
bamuljon meg !), majd leh(lés utdn Erlenmeyer-lombikba sz(rjik. A szlredék-
hez ezutan 1 g cellulozport és késhegynyi ammadniumrodanidot adunk. Az olda-
tot kis langon keénhidrogén-fejlédés megindulasaig (6lomnitratos papir megfeke-
tedéséig) enyhén melegitjiik, vigyazva, hogy ne forrjon fel. Ezutan legalabb 4
orat allni hagyjuk, majd a kivalt csapadékot kvantitativ sz(répapiron sz(rjik
és alaﬁosan kimossuk. A csapadékot szlr6papirral eg?/ijtt Kjeldahl-lombikba
visszilk és a gyors kénsav + salétromsavas eljarassal elroncsoljuk.

A roncsolasi torzsoldat 2 ml-ét kémcs6be pipettazzuk és 5 ml 18%-0s s6-
savat, majd csipesszel 4-5 szemcse aktivalt cinket adunk hozzad. A kémcsd
nyildsdba ezutdn kb. 1 cm hosszUsagu, laza vattadugot helyeziink. A kémcs6
nyilasat keményitett szlr6papirral lefedjik és azt gumigy(rivel rogzitjik. A
sz(ir6papirra 1-2 csepp tdmény ezlstnitrat-oldatot cseppentiink. Par perc el-
teltével az ezistnitrat-oldattal tortént megnedvesités folytdn hulldmossa valt
sziirGpapirost gyengén kifeszitjiik, mialtal elérjuk, hogy a keletkezett folt egyen-
letes és igy pontosabban értékelhet§ lesz.

A kifejlesztést szobah6mérsékleten, raesé fénytdl (pl. kdzvetlen lampafény)
mentes helyeVi 30 percen at végezzik.

30 perc elteltével a gumigydriit eltavolitjuk és a keletkezett citromsarga
foltot a szGréPapl'r belsé oldalan normal szinskalaval dsszehasonlitva értékeljik.

A normdl szinskalat a vizsgalt oldattal egyidejlleg, ismert arzén-mennyi-
ségekkel készitjuk el.
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Az eljaras foképp hatarérték-maddszerként alkalmazhat6. llyenkor a kifejlesz-
téssel egyidejkt'jleg egy masik kémcs6be a hatarértéknek megfelel6 mennyiség(i
arzént mérjik, majd a kifejlesztést a mar leirt médon végezzik el.

A keletkezett foltokat 30 perc elteltével dsszehasonlitjuk. Ha a vizsgalati
oldattal kapott folt kisebb erfsségli, vagy azonos, Ugy a szinezék arzéntartalom
szempontjabol kifogas ala nem esik, azaz As-tartalma a hatarértéket nem ha-
ladja meg. Ha er6sebb, az dsszehasonlitd szinskalaval értékeljik ki.

A modszer 0,5-5,0 mikrogrammnyi arzénmennyiségek kozétt hasznalhatd
és altalaban 0,3 mikrogramm pontossagu.

Az Orszagos Elelmezés- és Taplalkozastudomanyi Intézet a kozeljovében
az engedélyezett szintetikus szerves szinezékekbdl Osszehasonlitd sorozatokat
allit ossze és mellékelve ezekhez az altala készitett eredeti papirkromatogra-
mokat, spektrofotogramokat, valamint az éteres kivonatra és a fémszennyezé-

sekre vonatkozé vizsgalati adatokat valamennyi illetékes intézet rendelkezésére
bocsatja.
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PA3BUTWUE MHCTPYKUWA B BEHIPUM O MPUMEHEHUM KPACOK
B MUWEBbLIX TMPOAYKTAX. METOAbl NCCNEAOBAHNA KPACOK
B MWW EBBIX MPOAYKTAX

M. Lloxap n B. Luenecku

ABTOpbI [1a10T 0630p PasBUTUA WHCTPYKUMIA B BeHrpum o npousBoaCTBe,
BbINYyCKe U MPUMEHEHUM KPacoK B MULLEBLIX MPOAyKTax. Coo6LatoT HOBelLIME
NPeaIOKEHN MEXAYHApOAHbIX OpraHOB W BaXKHEMWMEe WHCTPYKLMM MnocTa-
HoBneHusi 3/1962 MwuHucTepcTBa 34apoBOXpaHeHusi. B apyroli yacTv coobLuatot
MeTofbl OYMaXKHON XpomaTorpaduu [fs ONpeAenieHns KpPacoK B MULLEBbIX
NPOAYKTax, MeToabl ONpeAeneHNs NpuUMeceli TAXeNbIX MeTannoB (CBMHLA, Meaw,
MMHKa U MbllbsAKa) paspaboTaHHble asTopamy WU ApYrMMW  OrYeCTBEHHbIMU
N 3apyGeXKHbIMM  aBTOPaMM.
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ENTWICKLUNG DER MIT DER ANWENDUNG VON LEBENSMITTEL-
FARBSTOFFEN VERBUNDENEN VERORDNUNGEN IN UNGARN.
UNTERSUCHUNGSMETHODEN DER LEBENSMITTELFARBEN 1.

J. Sohar und V. Cieleszky

Verfasser geben eine Ubersicht lber die historische Entwicklung der unga-
rischen Verordnungen betreffs der Produktion, des Verkehrs und der Anwen-
dung der Lebensmittelfarbcn (farbstoffe). Sie teilen die neuesten Vorschlage der
internationalen Organe und die WichtiPeren Vorschriften der Verordnung
3/1962 E. U. M. sz. mit Der zweite Teil der Arbeit enthdlt die ausfuhrliche
Beschreibung der zur Identifizierung der synthetischen Lebensmittelfarb-
stoffe dienenden papierchromatographischen Verfahren sowie diejenige der
Bestimmungsverfahren fur den Aetherextrakt, fir Verunreinigung mit Schwer-
metallen (Blei, Kupfer, Zink) und fir Arsen; diese wurden von den Verfassern
auf Grund ihrer eigenen Erfahrungen sowie nach kritischer Prufung der von
andern einheimischen und auslédndischen Verfassern ausgearbeiteten Methoden
zusammengestellt.

SURVEY OF DECREES IN RESPECT TO THE USE OF FOOD DYES IN
HUNGARY. METHODS FOR THE INVESTIGATION OF FOODMDYES I.

J. Sohér and V. Cieleszky

A survey is given of the historical development of Hungarian decrees on
the production, commerce and use of food dyes. Also the most recent recommen-
dations of international organs and the main prescriptions of decree 3/1962
E. U. M of the Hungarian Ministry of Health are presented. The second part
of the paper -is devoted to a detailed description of paper chromatographic
methods for the identification of synthetic food dyes, and of the methods of
determination of the ethereal extract, heavy metal contaminations (lead, copper,
zinc?] and arsenic. These were collected on the basis of a critical study of the
methods evolved by the authors and by various foreign authors as well.

EVOLUTION DE LA REGLEMENTATION DE L’EMPLOI DES COLORANTS
DANS L’INDUSTRIE ALIMENTAIRE EN HONGRIE. LES METHODES
D’ANALYSE DES COLORANTS I.

J. Soh&r et V. Cieleszky

Les auteurs donnent un apercu de ZTevolution historiqgue en Hongrie
des prescriptions concernant la fabrication, le trafic et I'emploi des colorants
employées dans l'industrie alimentaire. 1ls font connaitre les derniéres propo-
sitions des Organes internationaux et les prescriptions principals de I’'ordonnance
numero 3/1962 du Ministere de I’Hy?iene. La dcuxieme partié de la communi-
cation contient la description detaillée des procédés servant a identifier les
colorants employés dans I’industrie alimentaire par la Chromatographie sur
papier et |extrait éthéré du dosage des impuratés de métaux lourds (plomb.
cuivre, jint) et de l’arsenic, compilée par les auteurs apres une revision critique
des procédes elaborés et publiés par eux et d’autres auteurs hongrois et étran-
gers.
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