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A merkurimetrianak az élelmiszerkémiai analitikdban torténd alkalmazasa-
rol Intézetlink gyakorlata alapjan eddig tébb munkaban beszamoltunk [1, 2, 3,
4]. Jelen dolgozathan kiilonbdzG taré- és sajt-féleségek dsszes kloridtartalméanak
higany(I1)-nitrat mér6oldattal térténé meghatarozasakor kapott eredményekrdl
szamolunk be.

Sajtok konyhasotartalmanak helyes meghatarozasat targyalja Cérna és Knez
5] , akik a Mohr-féle ezustnitratoS titralast hasonlitottak Ossze az Erbacher
6] -féle eljarassal. Andersen [7] sajtmintak kloridtartalmanak meghatarozasat
kozvetlen, potenciometrikus Gton végzi. A sajt vizes emulzigjat ligosan feltarja,
majd pH-mérével, mint millivoltmérGvel hatarozza meg a rendszer potencial-
valtozasat. Tej és vaj kloridtartalmanak meghatarozasat kritikailag vizsgalta
Kiermeier és Kayser [8], akik Hostetiler és munkatarsai [9] altal ajanlott mdd-
szert hasonlitottak 6ssze Drost [10], tovabba Erbacher eljarasaval.

Vizsgalataink soran az Erbacher-féle modszert és a Bornand [11] altal kidol-
gozott eljarast is alkalmaztuk, s az ezekkel kapott eredményekrél az 1 tablazat-
ban kozlink adatokat. Az Erbacher-féle eljaras azon alapul, hogy a salétrom-
savban oldott sajthoz ezlstnitrat felesleget adunk, a keletkezett ezistklorid
csapadékot forralassal tomoritjiik, ezutdn az oldatot kdliumpermanganattal szin-
telenitjik és az ezistnitrat feleslegét vas(l11)-so jelenlétében ammoéniumrodanid-
dal visszatitraljuk. A Bornand-féle modszer lényegét tekintve hasonlit az el6b-
bihez, de kaliumpermanganat helyett perszulfatot hasznal, és az esetleg képz6d6
gz?stk_llc()rétot formalinnal redukélja. Ez az eljaréas is argentometrias titralassal

olgozik.

A feltardsi modszerekkel kapcsolatos észrevételek. Kisérleteink soran alkal-
mazott feltarasi modszerekrdl a kovetkezd véleményiink alakult ki. Bornand elja-
rasat alkalmazva azt tapasztaltuk, hogy a sajt nehezebben oldddik, mint az
Erbacher-féle feltarassal. A kristalyos kaliumperszulfatot meleg reakcidelegyhez
adja. Béarmilyen kis részletekben is adagoljuk a perszulfatot, heves habzas jelent-
kezik. A feltarast 10—15 percig kell folytatni, mig az utolsd sajtrészecskék is
feloldédnak. A teljes feltdrds utadn az elegyhez 5—6 ml formaiint ad. Az els§
3-5 csepp formalin hozzéadasa utan ismet igen heves rekaci6 indul, ami hab-
képzOdéssel jar. Ekkor igen korultekintdnek kell lenniink, hogy anyagveszteseg
ne allhasson el6. A formalin adagolasaval egyid6ben gazfejlédes indul meg, amit
Gjabb 5 - 10 perces utoforralassal sziintetink meg. Az igy el6allitott oldat szine
sargabb, mint az Erbacher-féle feltardskor kapott, ami az eredményben negativ
hibaval jelenthezhet. Az Erbacher szerinti feltaras alkalmazéasakor a hosszan
tartd forralds miatt, frocsogés kovetkeztében anyagveszteség allhat eld. Egyes
sajt-féleségek esetében, pl. ementdli, trappista, de juhtdrdnal is tapasztaltuk,
hogy a kapott oldat elég%é sarga szind ahhoz, hog?/ az egyenértékpont észlelé-
sét, a sargdbol a barndba vald atcsapasat figyelembe veve, negative befolya-
solja. Az dmlesztett sajtok feltdrasa utan kapott oldat szine csak enyhén sarga.
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Kisérleti rész

Sziikséges vegyszerek:

0,1 n hg(Il)-nitrat mér6oldat, amit legcélszer(ibb az altalunk leirtak szerint
[3] elkésziteni,

n NaOH.

metilvords indikatoroldat.

4 n HNO3 (260 ml tdmény salétromsav 1 liter vizben).

Carrez |. derit6-oldat.

Carrez Il. derit6-oldat,

poritott nitroprusszid-natrium.

Munkamenet

Az altalunk javasolt mddszernek az alabbi munkamenetet ajanljuk: a minta
5-6 grammjat 2 mg pontosan 250 vagy 300 ml-es Erlenmeyer-lombikba mér-
jik, majd tobbszori részletben 50 ml n NaOH-oldatot adunk hozza. Minden
reszlet utan a lombik tartalmat enyhe razogatassal kevergetjik. Ezutan a lom-
bikot enyhén melegitjlk, esetleg a benne levo anyagot felforraljuk. A teljes oldo-
das par perc alatt befejez6dik. A feloldédast kovet6en, a hiités utan a lombik
tartalmat 200 ml-es mér6lombikba, annyi vizzel, hogy a térfogat 150 ml-nél
nagyobb térfogat ne legyen, atmossuk. Az oldathoz 1—2 csepp metilvords indi-
katort és a gyen?e savassagig 4 n salétromsavat adunk. A deritést 5-5 ml
Carrez | és Il oldatokkal végezzik, majd a mérélombikot a jelig feltdltjik.
A lombik tartalmat &sszekeverjik és 5 percnyi varakozas utan red@ssziirén
szlrjik. Az igy kapott sziredek minden esetben szintelen és kristalytiszta.
A szliredék 50 ml-ében 5 ml 4 n salétromsav és 70-80 mg nitroprusszid-natrium
hozz4adasa utan a kloridot 0,1 n higany(l 1)-nitrat méréoldattal megtitraljuk.
A mérdoldatot folyamatos keverés kdzben, gyors cseppekben vagy vékony sugér-
ban adagoljuk. Minden csepp mérdoldat zavarossadgot okoz, amely atkeveréssel
mindaddig megsz(inik, ameddig kloridionok még jelen vannak az oldatban.
Maradando zavarosodas fellépése a reakcié befejezOdését jelzi, ami egyben az
egyenértékpontot jelenti. Hogy az els6 zavarosodast minél pontosabban észlel-
hessiik, a titralo edényt fekete alapra helyezzik. 1 ml 0,1 n mér6oldat 3,5457 mg
kloridot, ill. 5,8448 mg natriumkloridot mér.

Eredményeink értékelése

7. tablazat
Lagos
Erbacher Bornand feltaras Kilénb- Kialonb- Kalénb-
Sor- A minta szerint szerint utan, ség ség ség
szam megnevezése 1 2 Votoéek 1-2 3—1 3-2
3
Natriumklorid (NaCl) tartalom %
1 Ementali sajt...... 0,51 0,48 0,54 + 0,03 + 0,03 + 0,06
2 Trappista sajt . 1,16 1,10 - + 0,06 - -
3 Trappista sajt 0,96 0,93 1,08 + 0,03 + 0,12 + 0,15
4 Trappista sajt .. 0,83 0,72 0,84 + 0,05 + 0,01 + 0,12
5 Lajta sajt ... . 1,89 1,86 1,90 + 0,03 + 0,01 + 0,04
6 M atra, omlesztett 0,51 0,42 0,50 + 0,09 -0,01 + 0,08
7 Matra, 6m lesztett 0,46 0,44 0,45 + 0,02 -0,01 + 0,01
8 Macko6, 6m lesztett 0,71 0,70 0,74 + 0,01 + 0,03 + 0,04
9 Mackd, om lesztett 0,48 0,53 0,67 -0,05 + 0,19 + 0,14
10 Juhtaré 2,13 2,15 2,15 -0,02 + 0,02 0,00
" juhtaré 1,46 1,61 + 0,15

Megjegyzés: a kozolt adatok 3—3 mérés kozépértékei.
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Az 1 tablazatban kozolt adatok szdmot adnak a kilénbézd sajt és juhtird
mintak vizsgalatakor kapott konyhasétartalmakrdl. A lugos feltaras uténi oldat-
ban, Votoéek szerint kapott eredményeinkre vonatkoztattuk az Erbacher, ill.
a Bornand modszerrel nyert értékeket. Altalaban megallapithaté, hogy az
1, 2 feltardssal és az azt kdvet6 argentometrids titralasokkal kevesebb kloridot
kaptunk. Ezt a feltarasi modszereknél adott észrevételeink szerinti hibaforrasok-
nak tekintjik. E mddszerek kritikai vizsgalatakor Kiermeier és Kayser modell-
probak beallitasaval 99,2% pontossaggal dolgoztak. A merkurimetrias klorid-
meg?hatérozés reprodukalhatosagarol kilonbézé élelmiszerek eseteiben korabbi
kdzleményilnkben [3] mér meggy6z4dtink.

A llgos feltarassal kapott oldatban a merkurimetrias titrdldsok mellett,
Volhard és Mohr szerint is végeztlink méréseket.

Volhard szerint a titralas minden nehézség nélkil elvégezhet6, mig a Mohr-
féle eljards alkalmazasakor a kaliumbikarbonat hozzaadasa utan a levalo kol-
loidok az egyenértekpont helyes észlelését zavarjak. A Votocek és a Volhard
szerinti eljarasokkal kapott eredmények g'](’) megkozelitéssel egyezést mutatnak,
mig a Mohr-féle titralasok mindig nagyobb értékeket adnak. A mintak kiméletes
elégetése utdn nyert hamubdl Is vegeztiink kloridmeghatarozasokat Volhard,
tovabba Votocek szerint. A hamut a kdvetkez6képpen kepeztiik: 5 g vizsgalando
anyagot 0,5 g vizmentes natriumkarbonattal elkeverve, 500 C° hdmérsekleten
elhamvasztottuk. A hamut kloridmentes salétromsavban oldottuk. A titralasra
kétféleképpen el6készitett oldatokban végzett ugyanazon mddszerekkel kapott
eredmények jo egyezést mutatnak. A hamubdl kapott értékek is igazoljadk a
lugos feltaras alkalmazhat6sagat.

2. tablazat
Hamubdl LGgos feltaras utan Kialonbség
Vol- Voto- Vol- Voto-
Sor- A minta hard sek hard éek Mohr
szam megnevezése szerint szerint szerint szerint SZ€rint 4-2 4-3
1 2 3 4 5
Natriumklorid (NaCl) tartalom %
1 Ementali sajt ... 0,49 0,50 0,49 0,54 0,64 + 0,04 + 0,05
2 Trappista sajt ... 1,10 1,17 — — — — —_
3 Trappista sajt ... 1,00 1,02 1,08 - + 0,06
4 Trappista sajt ... 0,77 0,82 — 0,84 — + 0,02 —
5 Lajta sajt ... 1,78 1,82 1,85 - 1,90 2,01 + 0,08 + 0,05
6 M éatra, 6mlesztett 0,43 0,46 - 0,50 — + 0,04 —
7 M atra, 6mlesztett 0,42 0,45 - 0,45 — 0,00 —
8 Macko6, omlesztett 0,71 0,72 — 0,74 — + 0,02 —
9 Mack6, 6 mlesztett 0,68 0,69 — 0,67 - -0,02 —
10 Juhtaro ... 2,11 2,18 2,11 2,15 2,23 -0,03 + 0,04
11 Juhtaré .. 1,42 1,43 1,45 1,61 1,71 + 0,18 + 0,16

Megjegyzés: a kozolt eredmények 3—3 mérés kozépértékei.

Egyes juhtiré mintaknal tapasztaltuk, hogy nagyobb mennyiség(i szabad-
zsirsav tartalom esetében, a feltras utan a zsirsav megdermed. Azért, hogy ezt
elkeriilhessiik, a feltarast kovetd leh(ités utdn az anyagot késedelem nélkl
mér6lombikba kell vinniink, ahol a savanyitast azonnal végre kell hajtanunk,
mert ellenkezd esetben a zsirsav megdermed, és csak melegités utan vihetd
ismét oldatba. K6zOmbdsités utdn mar nem lép fel zavard jelenség.

Az eredmények kiszamitasanal figyelembe kell venniink, hogy

1 afeltarasnal hasznalt natriumhidroxid kloridot tartalmaz. Ezt vakpréba-
ban meghatarozzuk és a szamitasnal figyelembe vessziik.
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2. A mér6lombikban levé oldhatatlan csapadék pozitiv hibat okoz. A helyes-
bitést ugy végezhetjik el, hogy (5—6 gramm bemérés esetében) a kapott natrium-
klorid %-ot 0,98-cal megszorozzuk.*

Eredményeink azt mutatjak, hogy sajt- és taromintak esetében a ligos fel-
tarés jol alkalmazhat6 olyan oldatok nyerésére, amelyekben a kdzvetlen, mer-
kurimetrids meghatdrozas megbizhat6 eredményeket ad. Az idevonatkoz6 ma-
gyar szabvany [12] az Erbacher-féle feltarast és az argentometrids kozvetett
titralast irja el6, ami joval hosszadalmasabb, vegyszerigényesebb és tobb hiba-
forrassal dolgozik. A merkurimetria elénye az argentometriaval szemben mar
regen bizonyitott. A legljabb neves kezikdnyvek is ma mar a merkurimetriat
elobb targyaljak, az argentometriat pedig petit-tel szedve adjak. Pl. a Handbuch
der Lebensmittelchemie legtjabb kiadasa [13].

Eredményeink kozlésevel az volt a célunk, hogy felhivjuk a figyelmet a
merkurimetrianak e terileten is kivald alkalmazhat6sagara, a lugos feltaras és az
azt kovetd Carrez-féle derités hasznossagara.

E helyen is kdszonetét mondunk dr. Sarudi Imre igazgaténak, a kémiai
tudomanyok kandidatusanak, aki méréseinket figyelemmel kisérte és értékes
diszkusszidival dolgozatunk megjelenését elGsegitette.
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O MEPKYPUMETPUNYECKOM OMPEAENEHNN XNOPUAA MOJIOYHbLIX
MPOAYKTOB

E. baTsan u A. Muknaun

ABTOpbl AN ONpefeneHns CoAepXKaHUsl kyxoHHoli conm 00Pa3LOB Cbipa U
TBOpOra npepnarat0t pa60TbI BbIMOJIHATL C/eAyroWnm o6pa30M: LLie/I04HOE pas-
NOXEeHWe NPOAYKTOB, OCBET/IEHME N0 Kappesy 1 MepKypuMeTpuyeckoe onpefene-
Hue. PEByHbTaTbI TUTPOBaHUA NONMYYEHHbIX N3 30/bl 06pa3qOB MOKa3bIBalOT XO-
pOLLYIO COrnacoBaHHOCTL C BeNMYMHaMU OMpefeneHns MpoBOAVMbIX B pacTBopax
NOMYYEHHbIX LUENOYHbIM pasnoXeHuem. paKTUYeCcKne COBETbI JAKOT K MeTofam
NPYMEHEHNS LLENOYHOTO Pa3fioXKeHUs. PacTBOP MOMyYeHHbIV MOCNe LEn04HOro
Pas3noXXeHna 1 OCBET/IEHNA XOPOLLUO MOXKET ObITb OLeHEH N apreHTOMeTPUYECKUM
TUTpoBaHMeM Mo cnocoby Bonxoppa. OOGbeMHble OLWMOKM BO3HMKaIOLWE Mpu
M3roToBNIEHNN OCHOBHbIX PacTBOPOB MCMPaBNAOTCA YMHOXEHWEM WTOrOBbIX pe-
3ynbTatos Ha 0,98.

* A bemért 5—6 gramm tejtermék zsir-, fehérjetartalma és a deritéskor keletkezeti
csapadék 3,5—4,0 ml-lel csokkenti a jelig toltott mérdlombikban az oldat mennyiségét.
Az igy el6allt 2% -nyi pozitiv hibat a 0,98-as faktorral kuszoboljuk ki.
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UBER DIE MERKURIMETRISCHE CHLORIDBESTIMMUNG
VON MILCHPRODUKTEN

J. Bétyai und J. Miklya

Die Verfasser empfehlen flr die Bestimmung des Kochsalzgehaltes ver-
schiedener Kése- und Topfenproben den folgenden Arbeitsgang: alkalische Auf-
schliessung der Produkte, Carrez-Klarung und merkurimetrische Bestimmung.
Die Ergebnisse der Titrationen aus der Asche derselben Proben zeigten eine
gute Ubereinstimmung mit den Werten der in den durch alkalische Aufschliessung
erhaltenen Losungen ausgefiihrten Bestimmungen. An die verschiedenen Saure-
aufschlussmethoden knipfen sie praktische Bemerkungen. Alkalischer Auf-
schluss und nach Klarung erhaltene Losung ist auch mit der argentometrischen
Volhard-Titration gut auswertbar. Den bei der Bereitung der Stammldsung
eintretenden Volumen-Fehler korrigieren sie durch Multiplizierung der Ender-
gebnisse mit 0,98.

DETERMINATION OF CHLORIDE IN DAIRY PRODUCTS
BY MERCURIMETRY

J. Bétyai and J. Miklya

For the determination of sodium chloride in various cheese and curd samples
the following sequence of operations is suggested: digestion of the samples by
alkali, clarification according to Carrez and mercurimetric determination of
chloride. Titration results of the ashes of the same samples showed a fair accor-
dance with the data of determinations in solutions obtained by alkaline digestion.
The solutions obtained by alkaline digestion and clarification can also be well
evaluated by an argentometric titration according to Volhard. The volume
error committed in the Freparation of the stock solution may be corrected by
multiplying the end result by a factor of 0.98.

SUR LE DOSAGE MERCURIMETRIQUE DE LA TENEUR EN
CHLORURE DES PRODUITS DE LA1T

J. Batyai et J. Miklya

Les auteurs préconisent pour le dosage de la teneur en sei de cuisine des
divers échantillons de fromage et de fromage blanc aigre de procéder dans
T ordre suivant: dissolution alcaline du produit, clarification selon Carrez et
dosage mercurométrique. Les titrations des cendres des meines échantillons
montrent une bonne concordance avec les valeurs obtenues dans les solutions
alcalines. lls font certaines remarques Fratiques concernant les divers procédés
de dissolution par des acides des échantillons. La solution obtenue par dissolution
alcaline clarifiee se préte bien aussi & la titration argentométrique selon Volhard.
La petite erreur du volume commise lors de la préparation de la solution mere
est corrigée par la multiplication avec 0,96 du resultat final.
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