Gyors eljarasok fémek meghatarozasara élelmiszerekben
komplexképz8 anyagokkal VII.
A meghatarozasokhoz sziikséges roncsolds modjai

SPANYAR PAL ES KEVEI JANOSNE
Kozponti Elelmiszeripari Kutaté Intézet, Budapest

Erkezett: 1961. janius 23

I. A hamvasztas és a nedves roncsolas el6nyei, ill. hatranyai

Az élelmiszerekben levé fémek meghatarozasat legtobb esetben azok
szerves anyagainak elroncsolasa kell megelézze. Kivételes esetekben, példaul
italokban, vagy néha pasztaszem élelmiszereknél, ahol a fém nem, vagy
lazan kapcsolodott a kicsapassal eltdvolithaté anyagokhoz, és a fém vizben
oldhaté vegyidet formajaban van jelen, néhany fém (pl. vas, 6n) meghataro-
zasara ismerilink kozvetlen eljarast is. 1tt is azonban legtobb esetben szer-
ves anyagok teljes eltavolitasanak hianya a modszer pontossagat befolya-
solja. 'Alf ?Isetek zdémeében tehat a roncsolés valamely modjat feltétlenul alkal-
mazni kell.

Az erre a célra hasznalt eljarasok (1), mint ismeretes, két csoportra
oszthatok: hamvasztasra (szaraz eljaras) és er6sen roncsolé hatast tdmény
savakkal valo kezelésre, L]Eynevezett nedves roncsoldsra (nedves eljarés).

Gorsuch §2) szerint a ketféle eljards-csoport hasznéalatanak elterjedése
csaknem egyforma: 250 irodalmi adat alapjan a hamvasztast az esetek
49%-aban, a nedves eljarast pedig 51%-ban alkalmaztak. Attekintve azon-
ban az irodalmat agy latszik el6ttiink, hogy a korabbi idékben a vizsgalok
zdéme hamvasztassal roncsolt, mig az utolso id6ben ez — a nedves eljaras
javara — egyre jobban hattérbe szorul. Ez az utobbi ardnyszam tehat ma
mar lényegesen megvaltozott.

A hamvasztast az esetek zOmében minden vegyszer hozzdadéasa nélkuil
végzik. Az izzitas 450—700 C° kozott, de leggyakrabban 500—550 C°
hémérsékleten torténik. A folyamat el6segitésere hozzaadott anyagok
kozil a ma%néziumnitrét, magnéeziumacetat, kénsav és salétromsav a leg-
nevezetesebbek. A sékat egyszerre, a hamvasztas megkezdése el6tt, a sava-
kat részletekben — el6szor rendszerint az elszenesités utdn — adjak a ham-
vasztando anyaghoz,

A hamvasztas el6nye, hogy az — megfelel nagysagu és allandé héfokra
jol beallithato izzit6 kemence birtokaban — sorozatban, allando feliigyelet
nelkil végezhet6. Ha a hamvasztas hatékonysagat tébh izben hozzaadott sav
hozzdadasaval segitjuk el6, ez az elény kisebb lesz. Tovabhi elénye, hogy
hamvasztas esetében a roncsolas idegen anyag hozzaadasa nélkil is végbe
mehet és a hamu rendszerint hig sésavas oldatban feloldhat6. Ennek kévet-
keztében a meghatarozandé fém mennyiségi megallapitasara végzett reak-
ciét — ellentétben a nedves roncsolassal — hozzaadott idegen anyag jelen-
Iéte nem zavarlja. Ez az el6ny salétromsav jelenlétében végzett hamvasz-
tasnal is fennall. Kénsav hozzaadasa esetén az utébbi teljes mértékben nem
tavolithatd el, mig a hozzaadott magnéziumsok teljes mennyiséghben vissza-
maradnak. Ezekben az esetekben tehat a hamvasztas fenti elonye tobbé-
kevésbé elmarad.

Az idegen anyagok hozzaadasanak f6célja a hamvasztasi id6 meg-
roviditése. A hamvasztisnak ugyanis legnagyobb hatranya az, hogy rend-
szerint igen hosszadalmas. Kiilénosen viszonylag kis fémtartalom esetén, hol
legaldabb 5—10 g minta elhamvasztasa sziikséges, a hamvasztas idétartama
— a minta Osszetétele szerint — altalaban 6—8 ora, de egyes esetekben
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12— 18 6raig is eltarthat, melyet a hozzaadott anyagok csak néhany éraval
rovidithetnek meg.

A nedves eljarasoknak — a hamvasztassal ellentétben — legfébb elényiik
a ?y.orsaség. Ezek az eljarasok — a roncsold keverék és az élelmiszermintak
tulajdonsagaitdl fliggéen — 1—10 oOra alatt vé?ezhet()'k, yakorlatilag azon-
ban csak azokat tartjuk megfelel6eknek, melyeknek idotartama a 4 orat
nem haladja tal. Szamtalan valtozat kozil a kénsavas, kénsav + salétrom-
savas, kénsav + hidrogénperoxidos, kénsav + salétromsav + perklorsavas,
salétromsav + perkldrsavas eljaras emlitend6 meg. Az eljarasok osszes val-
tozata oly nagy, hogy az fel sem sorolhat6. Ezek a roncsold anyagok aranya-
ban és a hozzaadas sorrendjében, esetleg még mas csekély mennyiségl ron-
csolo, vagy katalizal6 anyagok hozzaadasa tekintetében kilonboznek egy-
mastol.

A nedves eljarasok hatranya, hogy allando felligyeletet igényelnek és
ezért egyszerre 6 mintanal tébb nem roncsolhat6. Perkl6rsav hasznalata
esetén a robbanas veszélye is fennall. Tovabbi hatranya, hogy a roncsolo
anyagok egy részeének gondos eltavolitasa szilkséges és ez kilon miveletet
igényel. E?(yes anyagok (pl. kénsav) el sem tavolithatok és ez a fém meg-
hatarozas korilmenyeinek megallapitdsanal nehézséget okozhat.

A legfontosabb nedves és szaraz eljarasok Gsszehasonlitasa kilonosen
abbol a szempontbol fontos, hogy az élelmiszerekben levé legjelentsebb
fémek meghatarozasanak pontossagat azok milyen mértékben érintik. Ennek
megallapitdsadra Gorsuch (2) kisérleteibdl tablazatot allitottunk &ssze.

A tabldzat — nem tulsdgosan nagyszamu kisérlet alapjan nyert —
adatai is elégségesek arra, hogy megallapitsuk a kdvetkezdket:

1 A nedves eljardsokkal altalaban pontosabb eredményeket kapha-
tunk, mint a hamvasztassal. Az els6 esetben az eltérések 0—8,5%, a maso-
dikban 0—16% kozott ingadoznak. Ez az eredmény is igazolja az irodalom-

1. tablazat
KULONBOZO RONCSOLASI MODSZEREK ATLAGOS HIBAI EGYES FEMEK
MEGHATAROZASANAL (GORSUCH ADATAI ALAPJAN)
Atlagos hiba 'l_'OA)
Cu Pb Z’] k Fe

Roncsolas moédja

meghatarozasanal

I. Hamvasztas
Egyszer( hamvasztés..................... 14,0 3,0 40 120 1,0
Salétromsav hozzaadasaval........... 6,0 10 30 160 10
Kénsav hozzaadasaval................... 40 03 0 4,0 0
Magnéziumsdk hozzéadasaval .... 20 20 10 10 0
I1. Nedves roncsolas
Salétromsav -j- perklérsav alkalma-
Z&SAVAl .o 05 0 10 10 15
Salétromsav -j- kénsav -j- perklor-
sav alkalmazasaval........................ 10 40 15 20 10
Salétromsav -j- kénsav alkalmazasa-
Val 0 85 0 25 15
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ban tébb helyen hangoztatott véleményt, mely szerint a hamvasztasnal a
fémek egy része a mintabdl eltdvozik, mas része pedig az izzit6 edény anyagéa-
hoz (porcelan, kvarc) kapcsolédik.

2. Az élelmiszerekben el6forduld legfontosabb 6t fém kozil (a hatodik-
rél, az 6nrol Gorsuch nem kozol adatokat) a réz, cink, arzén meghatarozasa-
nak pontossaga joval nagyobb a nedves eljarasnal, vas meghatarozasnal a
killonbség jelentektelen, olom meghatarozasnal pedig a nedves eljaras van
hé}trényban abban az esetben, ha a roncsol6 keverékben kénsav is van
jelen.

3. A hamvasztasos eljarasok kdzoétt a magnéziumsodkkal végzett mod-
szerek a legjobbak, viszont ezeknek van egyébként legkevesebb el6nyiik a
nedves eljarasokkal szemben.

4. A nedves eljarasok kozil a salétromsav + perkldrsavas eljaras lat-
szik a legpontosabbnak.

Az elébb elmondottakat is figyelembe véve mi is szamos kisérletet
végeztlink, s tapasztalatainkat a kovetkezdkben foglalhatjuk 6ssze:

A hamvasztésos eljarasokrdl le kell mondani. Ezek élelmiszer ellen-
Orzési vizsgalatokhoz altaldban tal hosszadalmasak, és emellett a nedves
eljarasokhoz képest igen pontatlanok.

A nedves eljarasok kozil csak azok alkalmasak valamennyi élelmiszer
roncsolasara, amelyek perklorsavat tartalmaznak. A perklérsavat nem hasz-
nalé eljarasok igen hosszadalmasak, esetleg 8—10 o¢raig is tarthatnak, és
éppen elhGzddasuk miatt megnd a fémveszteség veszélye is.

Mindezek alapjan csak két eljaras kozott lehet véalasztani: a salétrom-
sav -j- perkldrsavas, ill. salétromsav -f- kénsav + perkldérsavas eljaras kdzott.

A mi tapasztalatunk Gorsuch-al egyezéen az, hogy valamennyi élelmi-
szer gyors és tokéletes roncsolasara csupan az utdbbi megfelel6. Eltér azon-
ban veleményilink Gorsuch-téi abban, hog¥ mi minden esetben a kénsav -j-
salétromsav + perkldrsav eljarast javaso Luk még akkor is, amidén a ron-
i:solés (ha valamivel lassabban is) kénsav hozzaadasa nélkil is elvégezhetd
enne.

Nevezett szerz§ szerint a kénsav mell6zése esetén az eredmények pon-
tosabbak és a robbanas veszélye kisebb.

Szerintlink igen sok el6nye van annak, hogyha valamennyi élelmiszer
roncsolasara egyez6 0sszetétel(i roncsold keveréket alkalmazunk. Kiilénben
is nehéz hatart szabni, hogy milyen élelmiszereknél vagy milyen fém meg-
hatarozasoknal kell vagy lehet a kénsavat a roncsolé keverékbe beiktatni.
Az azonos roncsolasi eljarasnak meg van az az el6nye, is, hogy egy roncso-
lasi torzsoldatbol tobbféle fém is meghatarozhat6. A kétféle roncsolasi el-
jaras pontossaga kozotti kilonbség —az c’)lom-me?hatérozés kivételével —
Jelentéktelen. E kiilonbség nagyobb szamu vizsgalat esetén — tapasztala-
tunk szerint — még kisebb értéket adott volna, mint az a tablazathol lat-
hat6. Olom vizsgalatoknal — kiilén6sen sok kalcium jelenléte esetében — a
nagyobb veszteség veszélye valéban fennall. Ez azonban megfelel6 rend-
;zabélyokkal (3), amelyekre kordbban mi is ramutattunk (4), elkeril-

etd.

A robbands veszelye — véleményiink szerint — mindkét esetben egy-
;orma. Kénsav jelenléteben ugyan a forras h6mérséklete nagyobb, és a kén-
sav és perklorsav g6zok robbano keverékének keletkezése lehetséges, viszont,
ha kénsav nincs jelen, a salétromsav gyors eltavolitasa utan az anyag gyor-
san szérazra parolddhatik, s ez a maradék a perkldrsavval tizet, ill. robba-
nést okozhat.
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1. A perkldrsav biztonsagos hasznalatanak feltételei

Mid6n a perkidr.savas roncsolas alkalmazasat javasoljuk, tudataban
kell lenniink annak, hogy az mas, perklérsavat mell6z6 elljéréssal nem helyet-
tesithetd, viszont szembe kell nézniink azzal, hogyha helyteleniil dolgozunk,
a roncsolas tiz, ill. robbanas veszélyével jar.

Hazankban egyesek a perklorsavat talan a veszély teljes ismerete nélkil
vették hasznalatba, masok a veszélyek koriilményeit nem ismerve, annak
alkalmazasatol mar eleve tartézkodnak. A helyzet kilféldén is hasonlo
lehet. Ez az oka annak, hogy a perkldrsav hasznélatanak veszélyeivel és a
biztonsagos hasznalat kortilményeivel a legutolsé id6ben az amerikai
AOAC (5) és az angol Analitical Methods Committee (6) részletesen foglal-
koztak. E megfigyelésekhez kapcsolva tobb éves tapasztalatunkat, a perklor-
sav biztonsagos hasznalatahoz sziikséges tudnivalokat a kovetkez&kben
foglaljuk &ssze:

A perklorsav nalunk kb. 70%-os téménységli vizes oldatban Kkeril
kereskedelmi forgalomba. A 85%-nal nem téményebb perklérsav 6nmagaban
még melegitésre sem robban. ) )

Téarolas csak Uvegdugos Uvegekben térténhetik. Az esetleges kicsurgas,
kiomlés vagﬁ Uvegtores kovetkeztében el6allo veszély miatt fa polcon nem
tarolhatd. Ehelyett kdnnyen lemoshato liveg-, porcelan-, vagy mas keramiai
anyagbol késziilt polcot kell alkalmazni. Ennek hidnyaban a perkldrsavat
tartalmazo Uveget magas perem( dvegtalcakra kell helyezni. Ugyancsak a
fenti veszély miatt szerves anyagokat, tovdbba néhany szervetlen sot (pl.
hipofoszfitokat, antimonsokat) perklérsavval e?y[]tt tarolni nem szabad.

Az esetleges kiontott perklorsavat vizzel jol fel kell higitani. Feltorlé-
sére papir, gyapot, vagy mas celluléz anyag még ezutan sem hasznalhato,
ehelyett gyapju hulladékot vagy valamely éghetetlen anyagot kell |?<énybe
venni. Elszinez68dott perkldrsavat ne hasznaljunk, de ne is taroljunk. Ezt
vizzel béségi(esen fel kell higitani és a kiont6be éntve lefolydsa utan hosszabb
ideig vizet kell utana engedni.

A perklérsav biztonsagos hasznalatanak egyik elengedhetetlen feltétele
a megfeleld elszivo fiilke.

A fiilke ne legyen fabol, hanem valamely éghetetlen anyagbol. Egyes
fquréslok szerint (5) a fa-fuilke is megfelel6, ha az impregnalt és keményfabél

észdlt.

A flilkének olyan er6s mesterséges szell6zése legyen, hogy a savgézok a
legmelegebb n{éri hdnapokban is konnyedén eltdvozzanak, és ne kondenzé-
I6djanak a fulke falan. A g6zok Gtja a szabad levegdig lehet6leg ne legyen
hosszu, az elvezetd cs6 ne legyen a falba beépitve, és a ventillacio motoriku-
sén (semmi esetre sem Iéng?(a I) torténjék. A g6zok tavozasuk Gtjan éghetd
anyaggal nem érintkezhetnek. Nem szabad az elvezeté csévet a kalyha ké-
menyébe kapcsolni.

A fulkekben — annak hasznélata kézben — ne tartsunk semmiféle
olyan anyagot és edényt, vagy eszkozt, amely a kisérlethez nem sziikséges.
Afulkét gyakran kell mosni és a ventillatort napi hasznalat utan tresen is
hosszabb ideig jaratni kell.

A perkldrsav melegités kozben vizg6zzel 72,5%-0s azeotrop keveréket
alkot, amely sohasem robban. Robband keveréket alkot azonban éghetetlen
gazokkal is. ,

Ha a perklorsav kis viztartalma (pl. cukor, kemeényito), vaEy perklor-
savval nem elegyedd anﬁaggal (pl. zsz érintkezik, a roncsol6 keverékben
tliz vagy robbanas keletkezhet. A perkldrsavat tehat csak vizes oldatokkal
szabad Osszehozni. Ezek is csak kevés zsirt tartalmazhatnak.
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Mivel a salétromsav a perklérsav oxidalé hatdsat csokkenti, elészor
mindig a salétromsavat adjuk a roncsolandé mintdhoz, perklérsavat csak
azutan, midén a minta elfolyosodott. Vigyazni kell arra, hogy perklorsav
mellett mindig legyen salétromsav is. Ezeért Gjabb perklérsav hozzaadasa
esetén is el6bb néhany ml salétromsavat adunk a mintahoz. Ahozzaadas el6tt
a roncsolasi oldatot mindig le kell hteni.

Csak annyi perklérsavat szabad hasznalni és csak olyan sorrendben,
amennyit és amint az aldbb kozolt el6irdsok megszabnak. Ha ezeket az el6-
irasokat betartjuk, robbanas veszélyt6l nem kell tartanunk, és a perklor-
savat olyan biztonsadggal hasznélhatjuk, mint minden mas vegyszeriinket.

Véddszemiiveg, esetleg éghetetlen anyagbol készilt védécsuklya haszna-
latat altalaban ajanljak, és a fillke lehGzhat6 ajtajat a lehet6ségig mindig le
kell hazni.

I11. Nedves roncsolas keresztilvitele

A roncsolds keresztilvitele elsésorban nem a meghatarozand6 fémt6l,
hanem a roncsolandé élelmiszerminta tulajdonséagait6l fligg. Tapasztalataink
szerint az alabb kozolt eljardsok utdn az élelmiszerek Cu-, Pb-, Zn-, As-,
Fe-, Sn-tartalma elegendé pontossa gbal meghatarozhatd. Kulénbéz6 anya-
gok roncs.olasanak el@irasait az alabbiakban adjuk.

1 A roncsolas elve: A vizsgalt élelmiszert salétromsav, koénsav, ill.
perklorsav oldat jelenlétében mindaddig hevitjik, mig az osszes szerves
anyagot el nem roncsoljuk. Viztiszta fehér, vagy gYengen sarga szinii olda-
tot kapunk, melyet — el6készités utan — vagy teljes egészében felhaszna-
lunk, vagy adott térfogatra vizzel feltéltink. Ez a roncsolasi térzsoldat.

2. Kémszerek:

salétromsav p. a. fs.: 1,40

kénsav p. a. fs.: 1,84

perklérsav oldat p. a. fs.: 1,67 (70%-0s)

5 n sosav p. a. tisztasagu, fs.: 1,19 sésavbdl 382,5 ml-t vizzel 1000
ml-re toltink fel

telitett ammaéniumoxalat oldat

3. A roncsolés keresztilvitele.

3.1. Kis (legfeljebb 15%) cukortartalmu folyékony élelmiszerekbdl (bor,*
sOr, gyumolcslé, zoldséglé, ecet sth.) — homogenizalas utan — 5—20 ml-t
250 ml-es Kjeldahl lombikba pipettazunk. A bemért anyagot el6szér 6—
8 ml tomény salétromsavval kiforraljuk, majd Gjabb 4 ml salétromsavat,
4 ml tomény kénsavat és 3 ml tomény perklorsavat adunk egyszerre hozza,
és addig forraljuk — eleinte dvatosan, kés6bb erésebben —, amig a barna
nitrozus goézok eltavozasa utan az oldat szintelen (esetleg halvanysargas-
z6ld) nem lesz. A forralast ekkor a s(ir(i fehér fiist megjelenése utan meg-
szakitjuk, a lombikokat leh(itjik. Roncsolasi id§ 15—25 perc.

3.2. Kis cukortartalmi (max. 15%) s(r(in folyo, vagy szilard élelmiszerek-
bdl (nyers zOldség és gylimolcs, z6ldség-, és gylimolcskrom, rostos gyimolcsle
(nektar), ivdié — homogenizalds utan — 5—10 g-ot 11 cm-es keményitett
sz(ir6papirosra mériink, majd a szlr6papirt 6sszecsavarva, 250 ml-es Kjel-
dahl lombikba helyezzlk és hosszi Uvegbottal a lombik aljara nyomjuk.
Rostos gylimolcsleveket kdzvetlenil a lombikba mérjik. Ezutdn a bemért
anyaghoz 6—8 ml témény salétromsavat adva azt el6sz6r kiforraljuk. Utana
Ujabb 6—8 ml salétromsavat 4 ml témény kénsavat és 3 ml toémény perklor-

> Bor és egyéb alkoholtartalm minta roncsolasanal a savkeverék hozzaadasa el6tt a mintat
par perces forralassal alkoholmentesitjik.
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savat adva eleinte 6vatosabban, majd erésebben — az eléz6 pontban meg-
adott elvek alapjan — forraljuk. Ha a minta 20—25 perc alatt nem vilago-
sodik ki, leh(ités és néhany ml salétromsav hozzaadasa utan még 1—2 ml
témeény perklérsavat adunk hozza és 4—5 percig forraljuk. Ezutan lehitjik
az oldatot. Roncsolasi id6: 25—35 perc. )

3.3. Kozepes (15—25%) cukortartalmu pépes (sGritett paradicsom,
pritamin, naturlecso, zsiroslecsé stb.), valamint cukor mellett tobb-kevesebb
keményitdt is tartalmazo (z6ldborsékonzervek stb.) élelmiszerekb6l — homo-
genizalas utan — 5—10 g-ot 11 cm-es keményitett sz(irpapirra mérink,
majd a sz(ir6papirt dsszecsavarva 250 ml-es Kjeldahl lombikba tessziik és
hossz( dvegbottal a lombik aljara n?/omjuk. A bemért anyaghoz 6—8 ml
tomény saletromsavat adunk és azzal a mintakat kiforraljuk, ugyelve arra,
ho?y a lombikokban a forralas befejezése utan is maradjon kevés szabad
esalétromsav. Ezt a salétromsavas kiforralast nagyobb keményitétartalmu
anyagok (pl. zoldborsékonzerv) esetében aljénlatos mégegyszer megismé-
telni. Ezutan leh(tés utdn Gjabb 6—8 ml témény salétromsavat, 4 mli
tdmeény kénsavat és 3—5 ml toémény perkldrsavat adva teljes elszintelenedé-
sig forraljuk a mintakat. Roncsolasi id§: 35—45 perc.

3.4. Nagy (25% felettig cukortartalmd élelmiszerek (lekvar, finomiz,
sGritett must sth.) esetén a bemért 5—10 g anya([;ot kevés desztillalt vizzel
elkeverjiik és 6—8 ml tomény salétromsavval allni hagyjuk. (Legjobb, ha
este mérjiik be a mintakat és a salétromsav hozzaadasa utan reggelig hide-
gen allni hagyjuk a roncsolé fiilkében, mert a hidegen allni hagyott savas
reakcidelegy a kés6bbi roncsolaskor kevéshé fog habzani.) Allas utan a min-
takat kiforraljuk, majd szilkség esetén ezt a Kiforralast még kétszer-
haromszor meEisméteIJUk. Ezutan lehdtés utan 0jabb 6—8 ml salétrom-
savat és 4 ml kénsavat adva a mintdkhoz melegités nélkil a roncsold all-
vanyra helyezziik. Néha az anya% mar melegités nélkil is erds forrasba kezd
és sur(i barna fust tavozik el a lombikbol. A heves reakcié lefolyasa utan
a lombikokat melegiteni kezdjiik, amig forralassal a salétromsav legnagyobb
része el nem tavozik. Ha ez bekdvetkezett, leh(ités utan Gjabb 4—6 ml
salétromsavat és 3—5 ml perkldrsavat adva hozza elszintelenedésig forral-
juk. Roncsolasi id6 120—150 perc.

3.5. Tej esetében 25—50 ml-t mériink be a Kjeldahl lombikokba, 2—
3-szor 5—8 ml tomeny salétromsavval kiforraljuk, utdna — leh(tés utan —
Ujabb 6—8 ml salétromsavat, 4 ml kénsavat és 3—4 ml perklérsavat adago-
lunk a lombikokba. Addig forraljuk, aml'% a folyadék szintelen nem lesz.
Ha ez 15—20 perc alatt nem kovetkezik be és a folyadék feketedni kezd,
leh(ités és néhany ml salétromsav hozzdadasa utan tujabb 1—2 ml perklor-
ggvat adunk hozza és ezzel befejezziik a roncsolast. Roncsolasi id6: 60—

perc.

3.6. Nagy szarazanyagtartalm (szaritott zo6ldség, gylimdlcs, gomba,
fliszerpaprika, liszt, szaraz hiivelyesek sth.) élelmiszerek esetében a mintak
alapos egynemdisitése utan 2—5 g-ot mériink a Kjeldahl lombikokba, kevés
vizzel elpépesitjik, majd 3-szor 8 ml tdmény salétromsavval kiforraljuk
ugyelve itt is arra, hogy minden forralas utan maradjon egy kevés szabad
salétromsav a roncsolandé anyagokban. Utana Ujra lehdtjik és Gjabb
6—8 ml témény salétromsavat, 4 ml tomény kénsavat és 3—4 ml témén
perklorsavat adunk hozzd. Ha ezzel a savkeverékkel forralva a minté
15—20 perc alatt nem szintelenednek el, leh(ités utan djabb 4—5ml salétrom-
savat és 1—2 ml perklérsavat adagolunk hozzajuk Sa mintak el6zetes le-
hiitése utan), és ezzel befejezzilk a roncsolast. Roncsolasi id6: 60—90 perc.

3.7. HUshdl és huskészitményekbdl, miutan a mintakat elébb gondosan
felapritottuk (atdaraltuk) és 6sszekevertiik, 2—5 g-ot 11 cm-es keményitett
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sz(irpapirra mériink, majd a sz(r6papirt dsszecsavarva 250 ml-es Kjeldahl
lombikba helyezziik és hosszu Uvegbottal a lombik aljara nyomjuk. A be-
mért anyagot négyszer 6—8 ml tdmény salétromsavval kiforraljuk. Utana
Ujabb 6—8 ml tdomény salétromsavat, 4 ml tomény kénsavat es 3—4 ml

2. téblazat
Roncsolasra felhasznalt
8 erhets . Osszes
. . emer.ew salét- ch.cs”olasl el6keészitesi
Elelmiszer neve mennyiség Kénsav rom- perklor- idé idé
ml sav sav pere perc

ml ml

Sorszam

o=

Bor,* sor,* gyu-
molcslé, zold-
séglé, ecet sth. 5—20 4 12—15 3 15—25 45 55

2. Nyers z06ldség és
gytmolcs,
z0ldség és gyu-
molcskrém,
paszta, rostos
gyimélcslé .. . 5—10 4 12—16 35 25— 3H 55—65

3. Sdritett paradi-
csom, rita-
min, zoldborso
konzerv, rat(r-

és zsiros- .

legsd .............. 5—10 4 16—24 35 3H—45 65— 75
4, Lekvar, finom-

iz, sdritett

must........... 5—10 4 36—48 3—5 120—150 180—200
5 T v 25—50 4 24—32 36 60— 90 90—120

6. Széritott zOld-
ség, gyumdlcs,
gomba, fliszer-
paprika, liszt,
szaritott hiive-

lyesek ........... 2—5 4 24—32 3—6 60— 90 90—120
7. Hls és huskeé-

szitmények . . 2—5 4 24—32 4—6 90—120 120—1%0
8 Zsir és vaj .. 2—5 4 30—40 4—6 90—120 150—180

* Az alkohol kiforralasa utan adagoljuk a roncsol6 keveréket. ) )
A roncsolast altalaban nagyon megkénnyiti, ha a bemért anyagokat salétromsavval egész
éjjel &llni hagyjuk a Kjeldahl lombikokban. Ez kiléndsen a nagy cukortartalma anyagoknal kivana-
tos.
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tomény Eerklérsavat adagolva 15—20 percig forraljuk a mintakat. Ha ezalatt
a mintak teljes elszintelenedése nem kdvetkezne be, leh(ités és salétromsav
hozzaadasa utan GUjabb 1—2 ml perkldérsav adagolassal fejezziik be a roncso-

last. Roncsolasi id6: 90—120 perc.

3.8. Zsir- és vajmintak esetében 2—5 ?(anyagot mériink be — az el6-
z8ekhez hasonld médon — a Kjeldahl lombikokba, és 2—3-szor 6—8 ml
témény salétromsavval kiforraljuk oly médon, hogy mindenegyes forralas
utdn a lombikot jeges vizben leh(tjik és a megszilardult zsirrétegrél a
salétromsavas kevereket egy masik Kjeldahl lombikba &6ntjik at. A zsirt
ily médon meg 2—4-szer kezeljik salétromsavval és a ledntott folyadék-
részeket egyesitjik. Ezt fogjuk tovabb roncsolni Gjabb 6—8 ml tomeny
salétromsav, 4 ml tomeény kensav és 3—4 ml témény perkldrsav hozzaadasa
utan. Ha szlkséges, leh(ités és salétromsav hozzdadasa utan, a perkldrsav-
adagolast 1—2 ml-rel még megismételjik. Roncsolasi id6: 90—120 perc.

A 3.1—3.8 szerint végzett roncsolas befeﬂ'eztével kapott viztiszta vagy
halvany sargéaszold szind kénsavas oldatb6l a salétromsav és perklorsav
utolsd nyomait el kell tavolitani. E célbdl elészér 10 ml deszt. vizet adunk a
leh(itétt oldathoz és addig forraljuk, mig a fehér g6zok me%jelennek, majd
leh(itve 15 ml 5 n sésavat adunk hozza és azt is hasonl6 mddon kiforraliu .
Arzén meghatarozas esetén a masodik kiforralashoz sésav helyett desztillalt
\I/izekt, on meghatarozas esetén pedig telitett ammonoxalat oldatot haszna-
unk.

Az igy kapott oldatot vagy kozvetlenil hasznaljuk fel a fémtartalom
meghatarozasra, vagy meghatarozott térfogatd (50—2100 ml) Un. roncsolasi
torzsoldatokat készitink belSlik. Ez utdbbi esetben ha a tdrzsoldatban
zavarossag, sokivalas lépne fel, az oldatot fémmentes, kvantitativ sz(iré-
papiron atsz(rjlk.

Az egyes elelmiszerféleségek roncsolasra bemérhetd6 mennyiségét, a fel-
hasznalt savak ml-einek szamat, kdzvetlenil a savas forralashoz sziikséges
id6t (roncsolasi id6) és az dsszes el6készitémiiveletekkel egR/Uttes id6t (hdites,
vizes és savas kiforralas sth.) a 2. tdblazatban tiintettik fel.
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BbICTPbIE METOAbI OMPEAENEHVA METAJ/I/IOB B MULLEBBLIX
MPOAYKTAX KOMIJIEKCOOBPA3YOWWMIW BELLECTBAMW.
VIl. METOAbl MWHEPANU3ALINA

M. LWnaxap n 3. Kesen

Ha ocHoBe pesy/bTaToOB COMOCTABMSIOLX WCCMEAOBAHWIA YCTaHaBMMBAKOT,
YTO MpW OMpefeneHun BCEX MeTaslfio, MPOMCXOAALLMX B MULLEBBIX MPOAYKTax u
YCMELLHO NPUMEHSIETCS TO/IbKO MUHEpanu3aLus, CMech a30THO -j-CepHO + nep-
X/OPHOIA KMCNoTbl. Croco6 MUHEPan3aLn 3aBUCUT OT CBOMCTB MUMLLEBLIX MPOAYK-
TOB. ABTOPbI COOBLLAOT 8 pPasHbIX CrOCOGOB MUHEPAM3ALMM MULLEBBIX MPOSYKTOB.
Co06LAT TakKe WHCTPYKLUMM MPaBWIbHOTO XPaHEHUs, YXOfa U MPUMEHeHNs
MepX/IOPHOIA KUCNOThI, TakK Kak HenpaBU/bHbIA YXOf C Hell BbI3bIBaeT OMACHOCTb
OTHs! 1 B3pblBa.
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SCHNELLVERFAHREN ZUR BESTIMMUNG VON METALLEN IN
LEBENSMITTELN MIT KOMPLEXBILDENDEN STOFFEN VII. DIE
ZUR BESTIMMUNG ERFORDERLICHEN ZERSETZUNGSVER-
FAHREN

P. Spanyar und J. Kevei

Nach den Untersuchungen der Verfasser kann die zur Bestimmung der
in Lebensrnitteln vorkommenden sdmtlichen wichtigen Metallen erforder-
liche Zersetzung nur vermittels Salpetersdure + Schwefelsdure + Per-
chlorsdure mit gutem Erfolg durchgefiuhrt werden. Die Ausfiihrung des
Verfahrens hangt von den Eigenschaften der Lebensmittel ab. In der Mit-
teilung werden zur Zersetzung verschiedener Lebensrnittel acht Verfahren
beschrieben. Da die unrichtige Verwendung der Perchlorsaure feuer- und
explosionsgefahrlich sein kann, teilen Verfasser auch die Vorschriften fir
die richtige Lagerung, Handhabung und Verwendung der Perchlorséure
mit.

RAPID METHODS FOR THE DETERMINATION OF METALS IN
FOODS WITH THE USE OF COMPLEX FORMING AGENTS,
VII. TECHNIQUE OF THE DESTRUCTION NECESSARY FOR THE
DETERMINATION

P. Spanyar and J. Kevei

According to the investigations of the authors, the destruction of food
samples necessary for the determination of all the occurring metals can
reliably be carried out only by the nitric acid -~ sulphuric acid + per-
chloric acid method. The actual technique to be applied in this method
depends on the proEerties of the food sample. Eight different techniques
are presented for the destruction of various foods. Since the improper
use of perchloric acid may include fire and explosion hazards, also prescrip-
tions in respect to the correct storage, handling and use of perchloric acid
are given by the authors.

METHODES RAPIDES POUR LE DOSAGE DES METAUX DANS LES
DENREES ALIMENTAIRES AVEC DES MATTERES FORMANT DES
COMPLEXES. VII. LES PROCEDES DE DISSOLUTION
PREALABLE

P. Spanyar et J. Kevei

Selon les expériences des auteurs le dosage de tous les métaux importants
occurants dans les denrées alimentaires ne peut se faire avec sucrés qu’aprés
dissolution par le procédé acide nitrique -+ acide sulfurique et acide per-
chlorique. Le mode du procédé dépend des propriétés de la denrée alimen-
taire. Pour le traitement des différentes denrées alimentaires les auteurs
donnent h(it sortes de procédés. Comme I’'emploi inconsidéré de I’acide
perchlorique peut mener & des accidents les auteurs donnent aussi des
Pre§cr|pt|ons pour I’entreposage, le manipulation et I’emploi convenable de
"acide perchlorique.
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