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Az élelm iszerekben levő ólom -szennyezés m eghatározásának  igen nagy 
irodalm a van. (1) E rre  vonatkozólag  nem  csupán elszórt közlem ények 
je len tek  meg, hanem  a  javaso lt eljárások rendszeres felülvizsgálata is m eg
tö r tén t, (2) és ennek a lap ján  a  legalkalm asabbak a  szakkönyvekbe is beke
rü ltek . E nnek  ellenére azó ta  is ú jab b  és ú jab b  m ódosításokat javasolnak, 
jeléül annak , hogy az ism ert eljárások á lta l n y e rt eredm ények nem  ki elé
g ítsek .

Az eddigi k u ta tá so k  a lap ján  e ldön tö ttnek  tek in the tő , hogy az élelm i
szerekben előforduló csekély ólom -szennyezés m értékének m egállap ítására  
jelenleg csupán  a  dithizonos eljárás elég érzékeny. E ltérőek  azonban az 
előírások az élelm iszerek elham vasztásának, illetőleg roncsolásának m ódja, 
to v áb b á  az ó lom -dithizon kom plex képzésének és m érésének körülm ényei 
tek in te tében . V áltoznak a  m ódszerek term észetesen az élelmiszerekben 
foglalt egyéb kísérő anyagok minősége és mennyisége, de a  m egkíván t 
érzékenység, pontosság, to v áb b á  a m eghatározás id ő ta rtam a  szerin t is.

K ísérle te inknek  az vo lt a  célja, hogy az élelm iszerekben előforduló, 
az esetek zöm ében 1 m g/kg-ot m eg nem  haladó és 2 m g/kg-nál csak igen 
r i tk á n  tö b b  ólom m ennyiséget egyszerű eszközökkel, lehetőleg kevés m űve
lettel, 10% -nál nem  nagyobb h ibáva l m egállapítsuk. Szükséges vo lt továbbá  
egy olyan h a tá ré rték  m ódszer kidolgozása is, am ellyel — , h a  lehet, még 
egyszerűbben —  legyen m egállap ítható , hogy az élelm iszerben az ólom 
szennyezés m eghaladja-e a  m eg tű rt (1 mg/kg) m ennyiséget.

A kérdés m egoldására végzett nagyszám ú k ísérlet szerin t a  m érés m eg
b ízhatóságát a  következő körülm ények befolyásolják :

1. A  szerves anyag elroncsolásának módja. Az élelmiszerek közvetlen 
e lham vasztása ólom veszteséggel já r, még abban  az esetben is, h a  á lta lában  
elő írt 500— 520 C° közö tt tö rtén ik  ez a m űvelet. E  tek in te tb en  á lta lában  
csak keveset segítenek a különböző ham vasztó  keverékek is. Sőt, a  ham uból 
n y e rt k iv o n a tb an  az ólom -dithizon kom plex gyak ran  nagyon fakó színe
ződést ad. É ppen  ezért a  ham vasztásró l legcélszerűbb lem ondani. Ez egy
ú tta l  a  v izsgálati idő m egrövidítéséhez is vezet. A nedves roncsolás esetén 
az ólom veszteség negym értékben  függ a m űvelet id ő ta rtam átó l. 3 ó rán  tú l 
elhúzódó m elegítés m indig  je lentékeny ólomveszteséggel jár. A roncsolás 
leggyorsabb és legeredm ényesebb salétrom sav és kénsav  keverék használa ta  
m elle tt. Sok esetben azonban a  roncsolás végén (éppen a  m űvelet m eggyor
s ítása  érdekében) a  perklórsav haszná la ta  sem  mellőzhető. Á lta lában  a 
roncsolást m eggyorsítja , zavarta lanabbá  és veszteségm entesebbé teszi, ha  
a vizsgált élehniszerrn in tát a  roncsoló folyadékkal eg y ü tt lom bikba egy
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éjen á t  á lln i hagy juk . A  ronosolás m ó d já t az élelmiszer összetétele szerin t 
*. később le írtak  a lap ján  kell m egválasztani. Perklórsav haszná la ta  azonban 
m indig  csak a  roncsolás végén és a  lehető legkisebb m értékben  engedhető 
meg. Csak így  kerü lhető  el m ind  a  robbanás veszélye, m ind  az ólom veszteség. 
A roncsolás m ód jának  helyes m egválasztása lehetővé teszi, hogy az esetek 
zöm ében egyszerre 6 m in tá t 1,5-—2,5 ó ra  a la t t  tökéletesen  elroncsoljunk.

M egjegyzendő, hogy vízben o ldható  élelm i anyagokban  a  roncsolás 
teljesen  m ellőzhető. íg y  pl. borkősav ólom ta r ta lm a  an n ak  vizes o ldatából 
is m eghatározható .

2. Szennyezések elkerülése a meghatározás folyamán. 10 g-nál nagyobb 
m ennyiségű élelmiszer elroncsolása hosszadalm as, nehézkes és ezért ólom 
veszteségre vezetne. E nnél k isebb m ennyiségű élehniszerm inta az esetek 
legnagyobb részében viszont nem  ta r ta lm az  közvetlenü l jó l m érhető  m enny i
ségű ólm ot. E zé rt á lta láb an  10 g-os élelm iszerm inták  v izsgá la tá t javaso ljuk . 
Ilyen  m in ták  elroncsolt o lda tában  a  m érendő ólom -m ennyiség az esetek 
zöm ében 5— 10 у  kö zö tt van , de a  20 у -t a  leg ritkább  esetekben ha lad ja  
meg. E bbő l következik, hogy a m éréseknél az 1 у -t m eghaladó h ib a  az 
eredm ényeket nagyobb m értékben  ham isítja  meg, m in t am ennyi azok 
pontossága szem pontjából k ívána to s lenne. E zé rt nem  elég a  vegyszerek 
és oldószerek, to v áb b á  a  m unkahely  és m unkaeszközök tisz ta ság á t kiem elni, 
am elyekről az előírások á lta láb an  em lítést tesznek, de am elyekre a  m ódszer 
felhasználói gyak ran  nem  fo rd ítan ak  elég gondot. Szükséges valam enny i 
vegyszert és oldószert azonos m ennyiségben használni. E zá lta l lehetővé 
válik , hogy hasonló m ódon végzett v akp róba  segélyével az el nem  k e rü l
h e tő  szennyezéseket a  m érésnél b iz tosan  k iik ta tju k . K ívánato s nyugod t 
k ísérle ti kö rü lm ényeket te rem ten i és a  m u n k á t m indig  azonos m ódon kell 
végezni. Végül rendk ívü l célravezető, h a  Pregl csaknem  elfe le jte tt tan ác sá t 
i t t  m egfogadva, m inden  esetben három  paralle l v izsgálato t végzünk, am elyek 
közül azt, am elyek nagyobb m értékben  elütő eredm ényt ad, a  szám ításokból 
k i kell hagyni.

3. A z élelmiszerben foglalt szervetlen anyagok. Az an a litik a  m ás te rü le 
té rő l e lhangzo tt figyelm eztetések (3) nyom án a  nehéz és földfém ek je len 
lé té t az élelmiszer ó lom tarta lm ának  v izsgálatánál á lta láb an  tú lbecsülik . 
Az a láb b iak b an  közölt előírások a lap ján  v izsgált élelmiszerek szokványos 
fém  szennyeződése m eghatározásainkat sosem zavarta . N em  ta lá ltu n k  
e lté rés t m ég o lyan élelmiszer v izsgálatánál sem, ahol a  fém szennyezést 
a  hazánkban  m eg tű rt legfelsőbb h a tá ré rték ek re  (Cu = 1 0  mg, Zn =  50 mg, 
As =  2,5 mg, Sn =  200 m g/kg) á llíto ttu k  be. A fém m ennyiségek m odell, 
o ldatokban  sem zav arták  az ólom dithizonos reakció ját. K ivéte l az ón, 
am ely  m odell-o ldatban  zavarólag h a t ugyan , azonban  az élelm iszervizsgá. 
la tok  esetében a  roncsolás u tá n  m ár nem  k erü l be a  m érendő szű rt o ldatba  
H asonlóan legtöbb esetben nem  észleltük a  v izsgált élelm iszerben a  fősz* 
fá to k  több  szerző á lta l le írt zavaró h a tá sá t sem. T ap asz ta ltu k  azonban" 
hogy olyan élelmiszerek v izsgálatában, ahol a  foszfát ta r ta lo m  a  vizsgált» 
m in táb an  —  P 20 5-ben kifejezve —  a 30 m g-ot m eghalad ja  (pl. te jp o r, 
hús, stb .), va lóban  zavaró h a tás  jelentkezik, am ely k i kell küszöbölni. 
K ísérle te ink  az t m u ta ttá k , hogy Johnson  és Polhill (4) erre vonatkozó 
jav as la ta  megfelelő és sikerrel a lka lm azható . A  vizsgálatok zömében, ahol 
a foszfortarta lom  a fen t m egado ttnál kevesebb, ezt a m ódosítást b ek ap 
csolni szükségtelen.

4. A  módszer érzékenysége. A  következőkben  javaso lt m ódszerünket 
úgy á llíto ttu k  be, hogy a  vizsgálandó o lda tban  0— 20 у  ólom legyen m eg
b ízha tóan  m érhető. E zá lta l e lértük , hogy egy próbában  10 g-nál nagyobb
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m ennyiségű m in ta  felhasználására (és főleg elroncsolására) nincsen szükség. 
Az ólom veszteség leginkább a  roncsolás id ő ta rtam átó l függ, és azonos 
anyagokban  a roncsolás id ő ta rtam a  a  m in ta  m ennyiségével növekszik. 
A m in ta  m ennyiségének csökkentése te h á t nagyobb m értékben  növeli a  
m ódszer pontosságát, m in t a  vizsgálandó o lda tban  az ó lom tarta lom  em el
kedése. E zért célszerűbb az esetleg kivételesen nagyobb ólom m ennyiséget 
ta r ta lm azó  élelmiszerek v izsgálatánál inkább  a  m inta  mennyiségét csökken
teni oly m értékben, hogy a  belőle készült o ldat ó lom tarta lm a 5— 20 у  közé 
essék. H asonlóképpen kell e ljá rn i nehezen, roncsolható, igen nagy  (80% -nál 
nagyobb) szárazanyag ta r ta lm ú  anyagoknál is, ahol k ivételesen a  10 g-nál 
kisebb, (de 5 g-nál m indig  nagyobb) m in ta  használa tával is m eg kell elé
gedni. Ilyen  esetekben a  vizsgálandó o ldat ólom ta r ta lm a  esetleg 5 у  alá 
is eshetik  ugyan, de m érését az a lább iakban  közölt addiciós eljárás lehetővé 
teszi.

5. A  vizsgálat keresztülv telének módja. A m eghatározás —  m in t ism e
re tes —  lényegében azon alapszik, hogy a  kloroform os o lda tban  zöld színű 
d ith izon  a reakció lezajlása u tá n  rózsaszínű ó lom -dithizon kom plexet 
képez. A reakció lejátszódása u tá n  te h á t keverék szín t kapunk , am ely 
ólom -dithizonos kom plex és a  feleslegben hozzáado tt d ith izon  reagens 
m aradék  színéből tevőd ik  össze. Az ólom m ennyisége szerint te h á t a vizsgá
landó o lda tnak  nem csak az in tenzitása , hanem  sz ínárnya la ta  (zöld-kékes
iből ya-ibolyarózsaszín) is változik. G yakorlatilag  nem  volna akadá lya  annak , 
hogy ebből a keverék szín t ta rta lm azó  o ldatból a  fel nem  használt d ith izon t 
az ólom -dithizon m ellől kálium cian id  o ldat segélyével e ltávo lítsuk  s ezu tán  
az u tóbb i színének erősségét egym agában m érjük . K ísérlete ink szerint 
erre nincs szükség. Pu lfrich  fo tom éterben S 50-es használa t esetén a  d i t 
hizon jelenléte a  m érés pon tosságát nem  zavarja . M inthogy a d ith izon 
kio ldása sem m i előnnyel nem  járna , v iszont ez a  m űvelet az e ljá rás t csak 
m eghosszabítaná és ezáltal ú jabb  h ib á ra  adna  lehetőséget, Snyder észre
vételeire is tám aszkodva (5) ezt a  m űvele te t az á lta lu n k  javaso lt előírásból 
k ihagy tuk , s m indenkor a  k evert szín m érését javasoljuk .

A tap asz ta la to k  az t m u ta ttá k , hogy a  m érések akkor adnak  legponto
sabb eredm ényt, h a  a  m érendő k ivona t ó lom tarta lm a 5— 15 у  közö tt mozog. 
E zért o lyan élelmiszereknél, ahol —  az előírás szerin t dolgozva —  az elké
sz íte tt k ivonat ó lom tarta lm a valószínűleg 5 у  a la t t  van , célszerű ahhoz 
—  m ég a  reagens hozzáadása e lő tt —  ó lom titrá t o ldat a lak jáb an  ism ert 
m ennyiségű : 5— 10 у  —  ólm ot adni. E nnek  az addiciónak a  bevezetését 
nem  az o ldat sz ínárnya la tának  változása, illetőleg a  dith iozon felesleg 
jelenléte teszi szükségessé. Ez b izony ítható  azzal is, hogy e ljárásunk  nem  
csupán 5 у  a la tt, de 15 у  fö lö tt is kisebb pontosságú eredm ényt ad, m in t 
5— 15 у  közö tt, h o lo tt az u tóbb i esetekben a d ith izon feleslege a legkisebb.

Az o ldat színárnyalatának változását felhasználtuk  határérték módszer 
kidolgozására. Az á lta lu n k  javaso lt e ljárás esetében ugyanis a  m érésre 
kerülő o ldat 10 у  ó lom tartalom ig ibolya színű, ezen felül viszont élesen 
rózsaszínbe csap á t. H a te h á t a  vizsgálandó élelmiszerből 10 g-os m in tá t 
roncsolunk el és a  belőle készü lt ólom -dithizonos k ivona ta  lila színű, a  
v izsgált élelmiszer 1 m g/kg-nál kevesebb ólm ot ta rta lm az , vagyis a szabvány 
előírásoknak megfelelő. H a viszont ugyanannyi anyag lemérése esetén a  
belőle készült k ivona t rózsaszínű, az élelmiszer ó lom tarta lm a több , m in t 
1 m g/kg, teh á t kifogás a lá  esik. Az á tm enet elég éles ahhoz, hogy némi 
gyakorlat u tá n  összehasonlító o ldat készítése nélkül is e lb írálható  a vizs
gálandó élelmiszer ó lom tarta lm a. K ezdetben, vagy h a  csak r i tk á n  végzünk 
ilyen v izsgálatokat, mégis célszerű ellenőrző o ldat készítése.
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