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A nitrat-ion kimutatasara és meghatarozasara husipari termékekbél direkt
és indirekt modszerek ismeretesek. A direkt meghatarozdsok egyes konnyen
nitrdlhatd szerves vegyiletek (m-xilenol, szalicilsav) nitralasi reakci6jan, az in-
direkt meghatarozasok pedig lényegében a nitrat-ion homogén vagy heterogén
fazisu redukciojan, illetve a nitrit-ion Griess —llosvay-reakcio6jan alapulnak
1, 2 3, 4).

A nitrat-ion direkt meghatarozasara huasipari termékekbdl egyetlen foto-
metrids moédszer ismeretes, az AOAC 24 011 sz. el6irds, amelynek értelmében
a m-xilenol reagens nitrat-ion jelenlétében nitro-m-xilenolla alakul, melyet 450
nm-nél fotometralnak (6, 7).

A nitrat-ion direkt meghatarozasara ismeretes masik fotometrids moédszert
az ivoviz nitrat-ion tartalmanak mérésére Scheringa dolgozta ki 1930-ban (5).
A modszer, a szalicilsav nitralasi reakciojan alapszik, a reakcié soran keletkezett
2-nitro-szalicilsav és 4-nitro-szalicilsav izomér-part 415 nm-nél fotometraljak.
Scheringa eljarasat Miller és Widemann fejlesztette tovabb 1955-ben, amelyet
1960-t6l Németorszagban az ivéviz analizisében egységes nitrat meghatarozas-
ként vezettek be.

Kisérleteket végeztiink annak vizsgalata céljabdl, hogy a Miller —Wide-
mann féle fotometrids nitrat-ion meghatarozas alkalmas-e husipari termékekbdl
nitrat-ion kimutatasara, azonositasara és meghatarozasara. Az irodalmi adatok
szerint a fotometrias direkt nitrat-ion meghatarozas pontossaganak, megbiz-
hatésdganak hatart szab a nitrit-, a klorid-, tovabba a ferri-ion és altalaban
egyes szerves vegylletek, kilonésen pedig a szinezék-jellegli vegylletek és a
fehérjék jelenléte (8).

Kisérleteink soran el6szor is megvizsgaltuk, hogy a husipari termékeket
alkoté fontosabb komponensek kézil a vizben oldhaté fehérjék, a jelenlevé zsir
és a szinezékjellegli vegylletek milyen befolyast gyakorolnak a nitrat-ionnak a
szalicilsav nitralasi reakcidja altal végzett kimutataséara, azonositasara és meg-
hatarozasara.

A vizsgélatokat el6szor agy végeztik, hogy nitrat mentes, ismert fehérje-,
zsir- és szarazanyagtartalmu sertéshisbdl, tébb fokozatban homogén huspépet
készitettink, a homogenizatumbol pedig vizes szuszpenziét allitottunk el6 és e
szuszpenziéhoz adott mennyiségl kaliumnitrat vizes oldatot adtunk. A szusz-
penzié vizes fazisaban feloldddott fehérjék és a szinanyagok eltavolitdsara borax
és Carrez Il. oldatot hasznaltunk. A derités utan nyert tiszta oldathoz natrium-
szalicilat vizes oldatat adtuk, amely a jelenlevé nitrat-ion hatasara és a hozza-
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adott kénsav jelenlétében két izomér nitrovegylletté alakult at az aladbbiak
szerint:

2 mtro-szdicilsav
COONa

OH

Anitro- szaliccsav

A keletkezett nitro-szalicilsav-izoméreket 415 nm-en fotometraltuk. A
kaliumnitratot a 9,8-10-4 mol/l-es vizes oldatb6l, amely vizes oldatnak a jelen-
levé huspép miatt 1,737% volt a szarazanyagtartalma, 0,80% a zsirtartalma és
0,45%0 a hamtartama, tizenegy analizis alapjan 95%-ban nyertik vissza. A meg-
hatarozas hibaja +5,4%.

E kisérletekben az anorganikus zavar6 tényezdékkel, a nitrit és klorid ionok
jelenlétével nem foglalkoztunk, ugyanis ezek mennyisége a vizsgalati oldatban ab
ovo olyan minimalis, hegy azok az irodalmi adatok szerint a meghatarozast
gyakorlatilag nem befolyasoljak (8). A klorid-ion mennyisége a vizsgalati oldat-
_bfiln 10 mg/1 koncentracio alatt, a nitrit-ion pedig még nyomokban sem volt
jelen.

A nitrat-ion meghatarozasanak a husipari termékek vizsgalataban els6sor-
ban a péacolt, fustdlt termékek analizisében van jelentésége. Ezért, valamint a
mar ismertetett zavar6 tényez6k, a nitrit és klorid-ionok befolyasolasanak vizs-
galata céljabdl tovabbi kisérleteinket olyan pacolt termékbdl végeztik, amely-
nek pacolasahoz konyhasoét és salétromot hasznaltak.

A vizsgéalatok el6tt kisérleteket végeztiink — az erre vonatkozé el6irasok
hidnydban — a sonka mintanak az egész sonkabdl val6 alkalmas kimetszés-
modjara, a kimetszett minta el6apritasara, pépesitésére, homogenizalasara és az
atlagmintavételre.

A megfeleléen el6készitett, homogén sonka-pépbdl a tovabbiak soran az
MSZ 5872 —61 el6iras szerint vizes kivonatot készitettiink, a vizes kivonatbél
borax és Carrez Il. oldattal a fehérjéket és szinezékeket eltavolitottuk és a nit-
rat-ion meghatarozasat a mar ismertetett moédon fotometriasan végeztik el.

A tovabbi kisérletek soran az el6bbiek szerint készitett sonka-szuszpenzio-
hoz (a fehérje és szinezékkomponensek eltavolitasa el6tti fazisban) mintanként
5 mg KNCk-ot tartalmazo vizes oldatot adtunk. A bemért kaliumnitratot 94%-
ban sikerilt fotometriasan visszanyerni. A meghatarozas hibaja +5,4% volt.

Megallapitast nyert tovabbd, hogy a pacolt, fiistélt sonka sotartalma (amely
5—6% kozotti) a nitrat-ion fotometrias meghatarozasat nem zavarja, ugyanis a
nitroszalicilsav 10 mg/1 és 1 g/1 natriumklorid koncentracio kézo6tt gyakorlatilag
zavarmentesen fotometralhat6, a klorid-ion jelenléte legfeljebb egy-két szaza-
|ékos extinkcié-cstkkenést okoz (8).
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7. tablazat

Kauumnitrat meghatarozasa sertéshuis vizes szuszpenziéjabol és magyar sonkabol

10

13
14

15

Fotb

006

Kaliumnitrat sertéshuas
vizes szuszpenzibjaban

mg/kg
makro félrr.ikro
modszer maédszer
1040 1000
1040 1040
1000 1060
1000 1000
960 1080
1060 970
1060 1060
1040 970
1060 1060
1060 1060
1040
1032 1031
1173,3 1529,1
1,3
3,02
0,052
2,09

Kaliumnitrat magyar

sonkaban
mg/kg
makro félmikro
maédszer modszer
280 320
300 300
300 300
320 320
320 320
300 320
320 320
320 300
280 300
300 320
300
300
300
300
320
300
300
300
303,3 312
152,9 106,7
1,4
2,97
1,204
2,06

Kaliumnitrat tartalma
magyar sonka 4- 500

mg/kg kadtumnitrat

makro
médszer

790
770
800
800
750

800

785,0

430,0

félmikro
médszer

14
3,20
0,833

221

770

750

790

770

770

770

790

800

790

800

790

778,3

306,1 '
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Kisérleti eredményeink azt mutatjak, hogy a nitrat-ion meghatarozasa
natriumszalicilat nitralasa révén, megfelel6 fehérje-mentesités és adszorptiv
szinezék-eltavolitas mellett elfogadhat6 pontossaggal, +5,4% hibaval elvégez-
het6. (A kisérleti eredmények az 1 tablazaton lathatok.) A kidolgozott direkt
nitrat-ion meghatarozasi moédszer alkalmas hatarérték moddszer, a vizsgalt
szinreakcio érzékenysége pedig olyan nagy, hogy még 1 ppm nitrat-ion is kimu-
tathatd, azaz a médszer nitrat-ion kvalitativ meghatarozasara alkalmas.

Néhany gyakorlati szempontbdl fontos kisérletet végeztiink, amelyek célja
egyrészt egy félmikromodszer, masrészt pedig egy Uzemi gyorsmédszer kidolgo-
zasa vizualis komparacioval, amelynek a termel6 Gizemek gyartaskozi ellenérzéseé-
ben lenne nagy jelent6sége.

A Kkisérletek szerint a nitro-szalicilatos nitrat-ion meghatarozas félmikro
méretben jol végrehajthaté. Sikerult 1 g vizsgalati sonkamincidban levé mini-
malisan mintegy 5 ppm nitrat-ion mennyiséget +7,4% hibaval fotometriasan
visszanyerni, illetve meghatarozni. A nitrat-ionnak vizuélis komparéaciéval
toérténé meghatarozasa rendre 0,05; 0,10; 0,15 és 0,20% kaliumnitratot tartal-
maz6 mintakbol +25 —30% pontossaggal megy. A vizualis komparaciéos modszer
alkalmas tehat arra, hogy a sonka kaliumnitrat-tartalmanak engedélyezett
0>20%-0s értékét legfeljebb +25%-0s pontossaggal, mlszer nélkil, egyszer(
szinreakcioval Gzemi korilmények k6zo6tt gyorsan ellendrizhessiik, ami lehetésé-
get ad arra, hogy a nagy kaliumnitrat-tartalmd sonka-tételeknek a kereskedelmi
forgalomba hozatalat méar az Uzem megakadalyozhatja.

Kisérleti rész

1 A nitrat-ion meghatarozasahoz sziikséges kémszerek és késziilékek leirasa:

Husdaraléo 3 mm lyukatmérgji tarcsaval
Komet robotgép, Tip: Km-8

Analitikai mérleg: mérési pontossag: 0,001 g
Spektrofotométer, Spektromom 204 vagy Specord UV V1S
Mérélombik 200 cm3

Mér6henger 5 cm3és 100 cm3

F6z6pohéar, 50 cm3

Pipetta, hasas 1 cm3 5 cm3 20 cm3
Kémcsé6, tlzallo, perem nélkili 140x10 mm
Pipetta, osztott 10 cm3

Mikropipetta 0,05 cm3és 0,1 cm3
Szaritészekrény

FILTRAK 388-as szlir6papir

Cinkszulfat krist., a.lt.

Carrez |Il. oldat készitése:

300 g cinkszulfatot (ZnS04w7 HXD) desztillalt vizben feloldunk, majd 1000
cm3es mérblombikban jelig kiegészitjuk.
Natriumtetrafenilborat a.lt.

5%-0s bérax vizes oldat:

5 g natriumtetrafenilboratot (Na2B407-10 HD) 100 mc3es mérélombikban
forrd Igesztillélt vizben feloldunk, majd leh(lés utan deszt. vizzel jelig kiegé-
szitjuk.

Natriumhidroxid a.lt.
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32%-0s natriumhidroxid vizes oldat:

32 g natriumhidroxidot 100 cm3es mérSlombikban desztillalt vizben felol-
dunk, majd lehilés utan deszt. vizzel jelig kiegészitjuk.
Kalium-natrium-tartarat a.lt.

Kalium-natrium-tartarat vizes oldat:

100 g kalium-natrium-tartaratot 900 cm3 deszt. vizben feloldunk 10 cm3
32%-0s natriumhidroxid oldatot adunk hozza, majd deszt. vizzel jelig kiegé-
szitjuk.

Kénsav a.lt.

Szalicilsav a.lt.

Natriumhidrogénkarbonat a.lt.

Nalrium-szalicilat eléallitasa:

COOH COONa
| oH H

J o
NaHCO u 1

3-
HO

szalicilsav natrium-szalicilat

16,5 g szalicilsavat 10 g natriumhidrogénkarbonattal doérzsmozséarban jol
Osszekeveriink, majd 50 cm3 deszt. vizzel kasas péppé elkeverink. A szén-
dioxid fejl6édés befejez6dése utan az elegyet 50 —60 C°-os vizflird6n szarazra
paroljuk, és a natriumszalicilatot hatszoros mennyiségl absz. alkoholbdl at-
kristalyositjuk, sz(rés utan 60 C°-on 1 6ran at szaritjuk.

Natrium-szalicilat vizes oldat:

0,5 g natrium-szaliciladtot 100 cm3 deszt. vizben feloldunk. Az oldat naponta
frissen készitend6!

. A nitrat-ion kvantitativ meghatarozasa fotometrias maddszerrel ,,magyar son-
kabol”:

Az apritott és homogenizalt sonkabél 10,000 g-ot 200 cm3es mérSlombikba
mérunk, majd 5 cm3telitett borax oldatot és 150 cm3forr6 deszt. vizet adunk
hozza. Alland6 keverés mellett 15 percig a szuszpenziét 80 C°-os vizfiirdén
allni hagyjuk, majd ezen a héfokon a szuszpenziéhoz 1cma3cinkszulfatoldatot
adunk. Az elegyet szobah6émérsékletre h(tjik, majd deszt. vizzel jelig tol-
tink. A szuszpenziét egy percen at alaposan ¢sszerazzuk és FILTRAK 388-as
sz(ir6papiron atsz(irjuk. Az igy kapott szlrletet hasznaljuk fel a nitrat meg-
hatarozasara.

A vérhat6 nitrat-ion tartalomtél fiigg6en, a fenti médon elékészitett sz(irletbdl
1-5 cm3t 50 cm3 fé6z6poharba pipettazunk, hozzaadunk 1 cm3 natrium-
szalicilat oldatot és az oldatot szaritészekrényben 105 C°-on szarazra paroljuk.
A szaraz maradékhoz egyenként 1- 1cm3cc. kénsavat pipettdzunk és razo-
gatds mellett a maradékot a savban feloldjuk. Teljes feloldas utan minden
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egyes poharba 10-10 cm3kalium-natrium-tartarat oldatot és 7,5—7,5 cm3
32%-0s natriumhidrixod oldatot adunk. Osszerazas utan a kialakult sarga szint
415 nm-nél, 1 cm-es ktivettaban, vakoldattal szemben fotometraljuk. A vak-
oldatot a fentiek szerint készitjuk el, a vizsgaland6é anyag helyett desztillalt
vizet mérve be.

A kalibracios gorbe készitése:

1,0000 g kaliumnitratot 1000 cm3es mérélombikba deszt. vizben feloldunk.
Az igy nyert torzsoldat téménysége 0,1 g kaliumnitrat/100 cm3

A tdrzsoldatb6l 20 cm3t 200 cm3es mér6lombikba mériink és azt a fentiek
szerint el6készitjik. A szériéibél 0,25; 0,50; 1,00; 1,50 és 2,00 cm3t kipipet-
tazunk, az oldatok extinkci6jat meghatarozzuk. A mért értékkel megrajzol-
juk a kalibraciés gorbét.

Szamitas:
A kalibraciés gorbérél leolvassuk a vizsgalt oldat extinkciéjanak megfeleld

nitration koncentraciot és az alabbi képlettel szamitjuk ki a pacolt hiuskészit-
mény kaliumnitrattartalmat:

¢ + 1000
KNO03%= ‘- -200
mey

¢ = a kalibracios gorbérél leolvasott KN O3 koncentracié (g/cm3
m = a minta bemért témege (g)
y = a fotométeres méréshez felhasznélt oldat térfogata (cm3)

4. A nitrat-ion félmikro meghatarozasa:

A vérhat6 nitrat-tartalomtol fuggéen a 3. pontban leirtak szerint el6készitett
sz6riéib6l 0,1—0,5 cm3t 140x10 mm-es kémcsbbe pipettazunk, hozzaadunk
0,1 cm3natriumszalicilat oldatot és az oldatot szaritdszekrényben 105 C°-on
16ran at szérazra paroljuk.

A széraz maradékhoz 0,1 cm3cc. kénsavat adunk és a kémcsdvet a maradék
teljes feloldédasaig razogatjuk. Ezutdn 1,0 cm3 kalium-natrium-tartaratot
és 0,75 cm332%-o0s natriumhidroxid oldatot mériink a kémcsébe, majd &ssze-
razas utan a kialakult sarga szint 415 nm-nél 1 cm-es kiivettdban, vakoldattal
szemben fotometraljuk. A vakoldatot a fentiek szerint készitjik el, a vizs-
galand6 anyag helyett desztillalt vizet mériink be.

5. A nitrat-ion gyors meghatarozasa vizualis komparéacioval:

A 3. és 4. pontban leirtak szerint készitett oldatok szinét egy el6re dsszealli-
tott standard oldatsorozat szinével hasonlitjuk Ossze.

A standard oldat-sorozatot oly médon készitjik el, hogy az egyes csovek
KNO3tartalma a higitasi viszonyokat figyelembevéve 0,05; 0,10; 0,15, illetve
0,20% értéknek feleljen meg.

6. Nitrat-ion kimutatasa és azonositasa nitroszalicilat formaban:

A 3. és 4. pontban leirtak szerint készitett oldatbél 5 cm3t 140x10 mm-es
kémcsovekbe pipettazunk. Halvany sarga szin megjelenése mar 1 ppm kNOo
tartalom mellett bekdvetkezik.
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OMNPEAENEHVNE NOHOB HUTPATA HEMOCPEACTBEHHO
B MSAEMNAX MACHOW MPOMBbIWAEHHOCTHU

Ové. Wenweuun, A. Auen un C. MNaTep

ABTOpbl M3yyann Makcumym abcopnuum 6yTtunrugpokcutonyona (EIT)
B pasHbIX OpraHuyeckux pacTtBoputensx. Paspabotann O6bICTPbIA, NPOCTOW,
UCMOSTHUMBIA MeTOZ, NpefenbHON CTOMMOCTU ANA onpefeneHns 6yTUNrngpokcu-
Tonyons B MULWEBOM CBUHHOM XWUpe. Cyte METoAa 3ak/1l4yaeTcs B TOM, YTO LUK-
NlorekcaHHbIli pacTBOpP CBWHHOMO >uUpa ouuwaeTcs Ha KonoHe Kwusenbrenb,
NMOTOM MNOJIyYEHHbI Takum 06pa3oM pacTBOp noABepralwT cnekrooTomeTpun
npyu 284-HM Ha NPOTMB C/IENOI NPOO6BI.

UNMITTELBARE BESTIMMUNG DER NITRATIONEN IN
FLEISCHPRODUKTEN

Gy. Selmeci, A. Aczél and Sz. Péter

Das Absorptionsmaximum des Buthylhydroxytoluols (BHT) wurde in
verschiedenen organischen Ldsungsmitteln studiert. Eine rasche, einfach durch-
fuhrbare Grenzwertmethode wurde zur Bestimmung von BHT in Speise-Schwe-
inefett entwickelt. Im wesentlichen besteht die Methode aus einer Reinigung
einer Losung des Schweinefettes in Cyclohexan auf einer Kieselgelsaule, sodann
aus einer spektrophotometrischen Untersuchung der erhaltene Lésung bei 284
nm gegen eine Blindprobe.

DIRECT DETERMINATION OF NITRATE IONS IN MEAT PRODUCTS
Gy. Selmeci, A. Aczél and Sz. Péter

The absorption maximum of butyl hydroxytoluene (BHT) was studied in
various organic solvents. A quick and simple limit value method was developed for
the determination of BHT in edible pig fat. The method is based essentially on
the purification of the cyclohexane solution of pig fat on a Kieselgel column and
subsequently on investigation of the obtained solution by spectrophotometry at
284 nm, using a blank test as reference solution.
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DOSAGE DIRECTE DE L'ION DE NITRATE DANS DES PRODUITS
CARNES

Gy. Selmeci, A. Aczél et Sz. Péter

Les auteurs ont étudié le maximum d’absorption du butyl-hydroxy-toluéne
dans divers solvants organiques. lls ont développé une méthode de valeur limité
rapide et simple pour le dosage du BHT dans la graisse de porc alimentaire. Le
principe de la méthode consiste d’une purification, sur une colonne de Kieselgel
{silice), de la solution au cyclohexane de la graisse de porc, suivie de la mesure

spectrophotométrique, & 284 nm, de la solution ainsi obtenue, contre un essai
a blanc.
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