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A fogszlvasodas elleni kiizdelemben jelent6s szerepe van a fluornak. Be-
bizonyitott tény, hogy kis mennyiségii fluor a fogszivasodast gatolja, ezért egyes
orszégokban kisérleti, vagy allando6 jelleggel —els6sorban az ivoviz fluorozasa-
val —kivanjak a fogszivasodast megel6zni vagy legalabbis csokkenteni a lakos-
sag korében.

Vannak olyan torekvések is, hogy a célt bizonyos élelmiszerekhez vagy
szajapolo szerekhez adagolt oldhat6 fluorvegyuletekkel érjék el. Anélkul, hogy
a torekvések célravezetd voltéardl, kockazatairol vitdba bocsatkoznank, a kérdes-
nek csupan analitikai vonatkozasaival kivanunk foglalkozni.

Kozismert tény, hogy az oldhaté fluoridok bizonyos minimalis koncentra-
cion fellil mérgezd hatasuak. Igen fontos tehat, hogy megbizhaté analitikai mod-
szerek alljanak rendelkezésre, gamma nagyséagrend( fluorid koncentracié meg-
hatarozasa céljabdl.

A szakirodalom szamos kdzleménye foglalkozik olyan vizsgalati médszerekkel,
amkelyek kis mennyiségi fluorid kimutatasara, illetéleg meghatérozasara szolgal-
nak.

A kozdlt modszerek kozott nagyszamban taldlhatdk suly szerinti, térfogatos,
kolorimetrids, spektrofotometriés, s6t radiologiai eljarasok is.

A kisérleti gyartasbol szarmazd cukorkak, valamint fogkrémek alkalfluorid
tartalmanak mennyiségi meghatérozasahoz olyan modszerre volt szikségink,
amely 1—100 gamma fluoridkoncentracié tartomanyban Kkielégit6 pontossagu,
gyors, tovabba egyszer(i eszkdzzel kivitelezhet6. Erre a célra a spektrofotomet-
rids eljarast talaltuk a legalkalmasabbnak.

Irodalmi attekintés

A spektrofotometrian alapuld fluoridmeghatarozasi eljarasok kozil a kovet-
kez6ket érdemes kiemelni:

Gerritsma és Frederiks (1) a cirkon-alizarin-lakk, fluorid hatasara bekovet-
kez6 extinkcid valtozasat mérik. El6készit6 eljarasként kénsavas desztillaciot
alkalmaznak. Revinson és Harley 82) fluorid mennyiségi meghatérozasara térium-
chromazurol S komplexet hasznalnak. Megregian (3) eriochromcianin R oldata-
nak szinintenzitas valtozasat hasznalja fel fluorid mérésére. Belcher (4) és munka-
tarsai szubmikro meghatarozasi maodszert dolgoztak ki szerves anyagok fluorid-
tartalmanak meghatarozasara cérium-alizarin komplex alkalmazasaval. Rezac
és Ditz (5) xylenol-orange indikatort hasznalnak toriumso mellett a fluorid foto-
metrids mérésére. Olson és Shaw (6) Schoniger égetés utan a térium-kloranilat
alkalmazasat ajénliék. Lévy és Debal (7) ugyanezt az el6készitd eljarast alkal-
mazzak és ferri-szulfo-szalicilat komplexnek fluorid hatasara bekdvetkez6 szinin-
tenzitds csokkenését mérik. Hluchanés Majer (8) vizg6z-desztillacids el6készités

51



utan _torium-metilénkék komplex extinkciovaltozasa alapjan allapitjak meg a
fluorid koncentréaciét. Harzdorf és Steinhduser (9) morin-indikator hasznéalatat
ajanljak kis mennyiségi fluorid meghatarozasara. Murakami és Uesugi (10)
lantan- vagy cérium-alizarinkelat segitségével mérik tengerviz fluoridtartalmat.

A szakirodalom az emlitetteken kivil még sok spektrofotometrias fluor-
meghatarozasi mddszert ismertet. Ezek altaldban megegyeznek abban, hogy
térium-, cirkon-, vag%/ cérium-sok fémindikatorokkal képzett szines komplexel-
nek, fluorid jelenlétében bekdvetkezd szinintenzitas valtozasan alapulnak.

A vizsgalati mintak el6készitését illetéen a szerzék killénbdzo lehet6ségek
kozott valasztanak. Altalaban égetés, vizgdz desztillacio, kénsavas vagy perklor-
savas desztillacio, ioncserés kromatografia vagy egyszeri oldas alkalmazhaté az
anyag minéségétol fliggben.

El6vizsgalatok

El6szor az ismert indikatorok spektrofotometrias alkalmazhatgsagat tanul-
manyoztuk a pontossag, illet6leg az érzékenység szempontjabol. Ugy talaltuk,
hogy az altalunk megkivant pontossaghoz a fluorid-ion koncentracio valtozasra
az Ismertetetteknél érzékenyebben reagald indikator sziikséges.

Bauerfee (11) kis mennyiségii fluorid meghatarozasara szinretitralast alkal-
maz térium-nitrat mérdoldattal 2-/-p-szulfofenil-azo-1, 8-di-hidroxi-naftalin-3,
6-di-szulfonsavas-Na, (réviditve: SPADNS) indikator mellett. Az altala ajan-
lott eljaras eredeti formajaban nem szolgaltatta ugyan a kivant mértékben
reprodukélhatd eredményeket, mégis vizsgalataink soran gy talaltuk, hogy
a torium-SPADNS komplex fluorid-ion hatédsara bekovetkezd szinintenzitas
valtozasa finomithato és céljainknak megfelel6 spektrofotometrias eljaras alap-
jat képezheti. A térium-ion ugyanis a SPADNS-al savanyu kozegben kékes-
ibolya szini komplexet képez. Novekvd fluorid-ion koncentracioval az
oldat szinintezitdsa a komplex koncentraciéjanak csokkenése kovetkeztében
egyre inkabb gyengil, s vilagosodd skarlatvords arnyalativa valik. Az oldat
elnyelési maximumaban, 570 mm-en mért extinkcidvéltozas tehat alkalmas
lehet a fluorid-ion koncentracié megallapitasara.

Kisérleti rész

A vizsgalati anyagok el6készitését kisérleteink szerint cukorka esetében
hamvasztassal, fogkrém esetében vizes kivonéssal célszer(i végezni.

Az alkali-fluoridok viszonylagos iIIékonysa%a miatt a hamvasztas legfeljebb
500 C°-on torténik. A fluorid-tartalmud oldatokban a térium-SPADNS koncent-
racio aranyt ugy kell megvalasztani, hogy mindkettd kozel sztéchiometrikusan
feleslegben legyen. Legmegfelel6bbnek a 120 gamma torium/ml, illet6leg a 200
?amma SPADNS/mI koncentracioju oldatokat talaltuk. A vizsgalando oldat
luorid-ion koncentracidja ne haladja meg a 100 gamma/50 ml értéket. E kon-
centracioviszonyok betartasa esetén akkor kapunk jol definialt elnyelési maxi-
mumot és a Lambert —Beer tdrvényt kovetd Kalibracios gorbét, ha 50 rész
vizsgéaland6 oldatban a térium reagensb6l 4 részt, a SPADNS-oldatb6l pedig
3 részt vesziink.

A standard gorbe felvételét, illet6leg az elnyelési maximum kimérését ismert
mennyiségl natrium-fluoridot tartalmazé cukorkdk hamujanak oldatabdl, vala-
mint sajat készitésti modell fogkrém kivonatahdl végeztik.

Megvizsgaltuk a torium-SPADNS komplex stabilitasat is. Megallapitottuk,
hogy az a komplex elkészitését6l szamitott 24 6ra mllva nem valtozik. A vonat-
koz6 mérési adatokat az 1 tablazat tartalmazza.
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7. tablazat

Fluorid koncentracio Extinkcio érték a készités Extinkcio érték 24 orai allas

gamma/50 ml idépontjaban utan
1 0,289 0,287

10 0,260 0,261

20 0,239 0,239

30 0,230 0,230

40 0,205 0,202

50 0,179 0,178

60 0,161 0,162

70 0,135 0,133

80 0,101 0,100

90 0,090 0,089

100 0,082 0,080

Vizsgalataink szerint a meghatarozast zavard ionok: Al3+, Ca2+, Cu2i,
Fe2+, Mob+, V6+ kationok és az oxalat, foszfat, tartarat, citrat anionok. A katio-
nok és foszfat-ionok elvalasztasat ioncserél6 gyantaval lehet a legcélszeriibben
megoldani. Az oxaldt, tartarat és citrat hamvasztasnal elbomlanak.

A kisérleti gyartadsb6l szarmazé fluortartalmia cukorkdk és fogkrémmel
kapott eredményeket a 2. és 3. tablazatok tartalmazzak.

Ismert tluortartalmd cukorka vizsgdlati eredményei torium-SPADNS mddszerrel 2. tablazat
Ismert fluortartalm G cukorkéak

Adagolt fluor Mért fluor Eltérés %
gamma/50 ml gamma/50 ml
10 105 + 50
20 20,5 +25
30 28,5 -5
40 40,0 0
50 53,0 +4
60 58,0 -3,5
70 70,0 0
80 83,0 +25

Ismert fluortartalmd fogkrém vizsgalati eredményei torium-SPADNS mddszerrel 3. tablazat
Ismert fluortartalmd modell fogkrém

Adagolt fluor Mért fluor Eltérés %
gamma/50 ml gamma/50 ml
0,98 1,0 +2,04
1,95 2,0 +250
4,89 50 +2,25
9,77 10,0 +2,35
1955 18,50 -2,56
29,32 30,00 +231
39,09 40,00 +2,31
18,86 48,00 -381
58,63 57,00 -2,78
68,41 66,00 -3,52
78,18 76,00 279
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A2. és3. tablazathol kitlinik, hogy a megadott koncentracioviszonyok mellett
a cukorkak mert fluortartalmanak eltérése a bemért mennyiségtél + 6%-on,
fogkremek esetében pedig + 5%-on belll van.

A vizsgalat kivitele

Szilkséges kémszerek: az oldatokhoz ketszer desztillalt vizet kell hasznalni.

Térium-nitrat oldat: 0,2855 g p.a. Th(N034-HD-t 1000 ml vizben oldunk.
Az igy kapott oldat koncentramo;a 120 gamma Th/ml.

Natrium-fluorid oldat: 0,2221 g elOzetesen széritott p.a. NaF-ot 1000 ml
vizben oldunk. Az oldatot, amelynek koncentraciéja 100 gamma F/ml, polietilén
flakonban taroljuk. Eltarthatéséga 1hét. Az oldathol tovabbi hl'gl'téssal allitjuk
el6 a kivant koncentréciot.

Indikator: 0,02%-o0s vizes SPADNS-oldat. A SPADNS készitése: 2 g szulfa-
nil-savat 20 ml 06 g vizmentes natrium-karbonatot tartalmazé vizben oldunk.
Ugyancsak feloldunk 0,7 g natrium-nitritet 5 ml vizben. A szulfanil-savasnat-
rium oldatot Jeg?el hutjuk majd hozzdadunk 30 ml 12 n sdsavat és az elkészitett
natrium-nitrit oldatot.

Feloldunk 4,6 g kromotropsavas natriumot 80 ml vizben. Ezt az el6z6 oldat-
hoz ontjuk keverés kozben. Miutan a reakcio lejatszodott, meg 140 g szilard
natriumacetatot adunk hozza. Egy orai allas utan az elkdlonGlt voroses-sarga
csapadekot nutson lesz(irjiik, szivatva szikkasztjuk. Ezutan 60 ml forrd vizzel
leoldjuk a sz(r6rél. Az oldhatatlan részt sziréssel kulonvalasztjuk, a forro szdrlet-
bél pedig 100 ml alkohollal klcsapf(uk a SPADNS szinezéket. Ezt sz(irés és alkoho-
los mosas utan 110 C°-on szaritju

Pufferoldat: (pH 3.09)200 mI 1 mélos natrium-acetat oldatot + 194 ml 1
molos s6sav oldatot vizzel 1000 ml-re toltiink fel.

Berendezés: JUAN spektrofotométer, 1 cm-es kiivetta.

Eljaras cukorka esetében

A vizsgaland6 poritott cukorkabdl 1g-ot 0,1 mg pontossaggal eziist csészébe
mériink. Enyhe melegitéssel megolvasztjuk, majd 500 C°-on kiizzitjuk. A hamut
10 ml vizzel felvesszik és 50 ml-es mérélombikba mossuk. Ezutan 2 csepp fe-
nolftalein indikator mellett (ha sziikséges) semlegesitjik, majd hozzaadunk 1ml
puffer-, 4 ml térium-nitrat- és 3 ml SPADNS-oldatot. Jelig toltjik, Osszerazzuk
és 1 cm-es kivettdban 570 nm hullamhosszon mérjik az oldat extinkciojat.
Ismert fluortartalmd cukorkakbol azonos kériilmények kozott készitett kiérté-
kel6 gorbébdl leolvassuk a mért extinkcid értékhez tartozé fluorid mennyiségét.

Eljaras fogkrém esetében

A vizsgalando fogkrémbdl 1g-ot 0,1 mg pontossaggal 100 ml-es f6zGpoharba
mériink, majd 50 ml vizben szuszpendaljuk Ezutan 500 ml-es mér6lombikba
mossuk, jelig toltjik, osszerdzzuk, majd szlrépapiron sz(rjik. A szlrlet els6
részletét elontjik. A tiszta oldatbél 25 ml-t 50 mi-es mér6lombikba pipettazunk.
Hozzaadunk 1 ml puffer-, 4 ml térium-nitrat- és 3 ml SPADNS-oldatot, jelig
toltjuk, Gsszerazzuk és 570 nm-en 1 cm-es kiivettaban mérjiik az oldat extink-
cigjat. Az azonos korilmények kozott modell fogkrémbGl készitett kiértékeld
gorbébdl leolvassuk a mért extinkcié értékéhez tartozd fluorid mennyisegeét.
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BESTIMMUNG GERINGER MENGEN VON ALKALIFLUORID IN
ZUCKERLN UND ZAHNPASTEN

J. Verhéas und I. Hoffmann

Die Verfasser arbeiteten eine spektrophotometrische Methode zur Gehalts,
bestimmung von Alkalifluorid in Zuckerln und Zahnpasten aus. Sie stellten fest,
dass in saurem Milieu bis zu 100 /ug Fluoridkonzentration bei einem Verhéltnis
von 3 Teilen Thorium und 3 Teilen SPADNS gut reproduzierbare Werte erhalten
werden konnen. Die Farbintensitatsverringerung des Thorium-SPADNS Kom-
plexes in Anwesenheit von Fluorid kann —durch Darstellung der beim Absorp-
tionsmaximum (570 mm) gemessenen Extinktionswerte — zur quantitativen
Bestimmung von Fluorid verwendet werden.
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