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Az élelmiszerekben levé 6lom-szennyezés meghatarozdsanak igen nagy
irodalma van. (1) Erre vonatkozdlag nem csupéan elszért kézlemények
jelentek meg, hanem a javasolt eljardsok rendszeres feliilvizsgalata is meg-
tortént, (2) és ennek alapjan a legalkalmasabbak a szakkdényvekbe is beke-
riltek. Ennek ellenére azo6ta is Gjabb és Gjabb modositasokat javasolnak,
jelédl annak, hogy az ismert eljarasok altal nyert eredmények nem kielé-
gitsek.

Az eddigi kutatdsok alapjan elddntottnek tekinthetd, hogy az élelmi-
szerekben el6forduléd csekély 6lom-szennyezés mértékének megéllapitasara
jelenleg csupan a dithizonos eljaras elég érzékeny. Eltér6ek azonban az
elgirasok az élelmiszerek elhamvasztasanak, illet6leg roncsolasdnak moadja,
tovabba az 6lom-dithizon komplex képzésének és mérésének korilményei
tekintetében. Valtoznak a moddszerek természetesen az élelmiszerekben
foglalt egyéb kisér6 anyagok mindsége és mennyisége, de a megkivant
érzékenység, pontossdg, tovabbd a meghatadrozas iddtartama szerint is.

Kisérleteinknek az volt a célja, hogy az élelmiszerekben el6forduld,
az esetek zomében 1 mg/kg-ot meg nem halad6é és 2 mg/kg-nal csak igen
ritkan tobb 6lom mennyiséget egyszerl eszk6zokkel, lehetéleg kevés mive-
lettel, 10%-nal nem nagyobb hibaval megdllapitsuk. Sziikséges volt tovabba
egy olyan hatarérték modszer kidolgozasa is, amellyel —, ha lehet, még
egyszer(ibben — legyen megallapithaté, hogy az élelmiszerben az 6lom-
szennyezés meghaladja-e a megtdrt (1 mg/kg) mennyiséget.

A kérdés megoldasara végzett nagyszamu kisérlet szerint a mérés meg-
bizhatésdgat a kovetkez6 korilmények befolyasoljak :

1. A szerves anyag elroncsoldsdnak modja. Az élelmiszerek kozvetlen
elhamvasztasa 6lomveszteséggel jar, még abban az esetben is, ha altalaban
eléirt 500—520 C° kozott torténik ez a mlvelet. E tekintetben &ltaldban
csak keveset segitenek a kiilonb6z6 hamvasztéd keverékek is. S6t, a hamubol
nyert kivonatban az 6lom-dithizon komplex gyakran nagyon faké szine-
z6dést ad. Eppen ezért a hamvasztasrdl legcélszerlibb lemondani. Ez egy-
Gttal a vizsgalati id6 megroviditéséhez is vezet. A nedves roncsolas esetén
az 6lomveszteség negymértékben fligg a mivelet id6tartamatol. 3 6ran tul
elhGz6d6 melegités mindig jelentékeny dlomveszteséggel jar. A roncsolas
leggyorsabb és legeredményesebb salétromsav és kénsav keverék hasznalata
mellett. Sok esetben azonban a roncsolas végén (éppen a m(velet meggyor-
sitasa érdekében) a perklorsav hasznalata sem mell6zhet6. Altaldban a
roncsolast meggyorsitja, zavartalanabbéa és veszteségmentesebbé teszi, ha
a vizsgalt élehniszerrnintat a roncsolé folyadékkal egyitt lombikba egy
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éjen at allni hagyjuk. A ronosolas mdédjat az élelmiszer 0sszetétele szerint
* kés6bb leirtak alapjan kell megvalasztani. Perklérsav hasznélata azonban
mindig csak a roncsolas végén és a leheté legkisebb mértékben engedhetd
meg. Csak igy kertilhet6 el mind a robbandas veszélye, mind az 6lomveszteség.
A roncsolds modjanak helyes megvéalasztadsa lehetévé teszi, hogy az esetek
zémében egyszerre 6 mintat 15—2,5 6ra alatt tokéletesen elroncsoljunk.

Megjegyzend6, hogy vizben oldhatéo élelmi anyagokban a roncsolas
teljesen mell6zhet6. igy pl. bork&sav 6lom tartalma annak vizes oldatabdl
is meghatarozhat6.

2. Szennyezések elkeriilése a meghatarozas folyaman. 10 g-nal nagyobb
mennyiségl élelmiszer elroncsoldsa hosszadalmas, nehézkes és ezért 6lom-
veszteségre vezetne. Ennél kisebb mennyiségl élehniszerminta az esetek
legnagyobb részében viszont nem tartalmaz kézvetlenil j6l mérhet§d mennyi-
ségl 6lmot. Ezért altaldban 10 g-os élelmiszermintdk vizsgalatat javasoljuk.
llyen mintdk elroncsolt oldataban a mérend6 dlom-mennyiség az esetek
zOmében 5— 10 y kozott van, de a 20 y -t a legritkdbb esetekben haladja
meg. Ebb6l kovetkezik, hogy a méréseknél az 1 y-t meghaladd hiba az
eredményeket nagyobb mértékben hamisitja meg, mint amennyi azok
pontossdga szempontjab6l kivanatos lenne. Ezért nem elég a vegyszerek
és oldoszerek, tovabba a munkahely és munkaeszkdzok tisztasdgat kiemelni,
amelyekr6l az el6irdsok altaldban emlitést tesznek, de amelyekre a modszer
felhasznéaléi gyakran nem forditanak elég gondot. Szikséges valamennyi
vegyszert és olddszert azonos mennyiségben hasznéalni. Ezaltal lehetdvé
valik, hogy hasonlé6 médon végzett vakpréba segélyével az el nem keril-
hetd szennyezéseket a mérésnél biztosan kiiktatjuk. Kivanatos nyugodt
kisérleti korilményeket teremteni és a munkat mindig azonos maédon kell
végezni. Végul rendkivil célravezetd, ha Pregl csaknem elfelejtett tanacsat
itt megfogadva, minden esetben harom parallel vizsgalatot végzink, amelyek
kozul azt, amelyek nagyobb mértékben elité eredményt ad, a szamitdsokbadl
ki kell hagyni.

3. Az élelmiszerben foglalt szervetlen anyagok. Az analitika mas terile-
térél elhangzott figyelmeztetések (3) nyoman a nehéz és foldfémek jelen-
1étét az élelmiszer O6lomtartalmanak vizsgéalatdnal altalaban talbecsulik.
Az aladbbiakban kozolt el6irasok alapjan vizsgalt élelmiszerek szokvanyos
fém szennyez6dése meghatdrozdsainkat sosem zavarta. Nem talaltunk
eltérést még olyan élelmiszer vizsgalatanal sem, ahol a fémszennyezést
a hazankban megtdrt legfelsé6bb hatarértékekre (Cu=10 mg, Zn = 50 mg,
As = 2,5 mg, Sn = 200 mg/kg) allitottuk be. A fémmennyiségek modell,
oldatokban sem zavartdk az 6lom dithizonos reakcidjat. Kivétel az on,
amely modell-oldatban zavarélag hat ugyan, azonban az élelmiszervizsga.
latok esetében a roncsolds utdn méar nem keriil be a mérendd sziirt oldatba
Hasonléan legtobb esetben nem észleltilk a vizsgalt élelmiszerben a fsz*
fatok tobb szerz6 &ltal leirt zavard hatdsat sem. Tapasztaltuk azonban"
hogy olyan élelmiszerek vizsgalatdban, ahol a foszfat tartalom a vizsgalt»
mintaban — P 20 5-ben kifejezve — a 30 mg-ot meghaladja (pl. tejpor,
has, stb.), valéban zavaré hatds jelentkezik, amely ki kell kiiszébdlni.
Kisérleteink azt mutattak, hogy Johnson és Polhill (4) erre vonatkoz6
javaslata megfelel6 és sikerrel alkalmazhaté. A vizsgalatok zomében, ahol
a foszfortartalom a fent megadottnal kevesebb, ezt a moédositast bekap-
csolni sziikségtelen.

4. A modszer érzékenysége. A kovetkez6kben javasolt mddszeriinket
ugy allitottuk be, hogy a vizsgaland6é oldatban 0—20 y 6lom legyen meg-
bizhatéan mérhetd. Ezaltal elértik, hogy egy prébaban 10 g-nal nagyobb
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mennyiségl minta felhasznalasara (és féleg elroncsolasara) nincsen sziikség.
Az dblomveszteség leginkdbb a roncsolds id6tartamatél fiigg, és azonos
anyagokban a roncsolds id6tartama a minta mennyiségével ndvekszik.
A minta mennyiségének csdkkentése tehat nagyobb mértékben néveli a
moédszer pontossagat, mint a vizsgalandé oldatban az 6lomtartalom emel-
kedése. Ezért célszerlibb az esetleg kivételesen nagyobb 6lom mennyiséget
tartalmazé élelmiszerek vizsgalatanal inkdbb a minta mennyiségét csokken-
teni oly mértékben, hogy a bel6le késziilt oldat 6lomtartalma 5—20 y kozé
essék. Hasonl6képpen kell eljarni nehezen, roncsolhaté, igen nagy (80%-nél
nagyobb) szarazanyag tartalma anyagoknal is, ahol kivételesen a 10 g-nal
kisebb, (de 5 g-nal mindig nagyobb) minta hasznélatdval is meg kell elé-
gedni. llyen esetekben a vizsgaland6 oldat 6lom tartalma esetleg 5y ald
is eshetik ugyan, de mérését az aldbbiakban k6zolt addicids eljaras lehetévé
teszi.

5. A vizsgélat keresztilv telének médja. A meghatdrozds — mint isme-
retes — lényegében azon alapszik, hogy a kloroformos oldatban zdld szind
dithizon a reakci6 lezajldsa utadn rézsaszinli 6lom-dithizon komplexet
képez. A reakcid lejatszoddsa utan tehat keverék szint kapunk, amely
6lom-dithizonos komplex és a feleslegbhen hozzaadott dithizon reagens
maradék szinébdl tevédik O6ssze. Az 6lom mennyisége szerint tehat a vizsga-
land6 oldatnak nemcsak az intenzitdsa, hanem szinarnyalata (z6ld-kékes-
ib6lya-ibolyardzsaszin) is valtozik. Gyakorlatilag nem volna akadalya annak,
hogy ebbdl a keverék szint tartalmazé oldatbél a fel nem hasznalt dithizont
az 6lom-dithizon mell8l kaliumcianid oldat segélyével eltavolitsuk s ezutan
az utobbi szinének erdsségét egymagaban mérjuk. Kisérleteink szerint
erre nincs szikség. Pulfrich fotométerben S 50-es hasznélat esetén a dit-
hizon jelenléte a mérés pontossagdt nem zavarja. Minthogy a dithizon
kiolddsa semmi el6nnyel nem jarna, viszont ez a m(ivelet az eljarast csak
meghosszabitana és ezaltal Gjabb hibara adna lehetéséget, Snyder észre-
vételeire is timaszkodva (5) ezt a m(iveletet az altalunk javasolt el6irasbol
kihagytuk, s mindenkor a kevert szin mérését javasoljuk.

A tapasztalatok azt mutattak, hogy a mérések akkor adnak legponto-
sabb eredményt, ha a mérend6 kivonat 6lomtartalma 5— 15y k6zdtt mozog.
Ezért olyan élelmiszereknél, ahol — az elGirds szerint dolgozva — az elké-
szitett kivonat 6lomtartalma valészin(ileg 5 y alatt van, célszeri ahhoz
— még a reagens hozzaadéasa el6tt — o6lomtitrat oldat alakjaban ismert
mennyiségl : 5—10 y — 06Imot adni. Ennek az addiciénak a bevezetését
nem az oldat szinarnyalatdnak valtozasa, illetéleg a dithiozon felesleg
jelenléte teszi szikségessé. Ez bizonyithaté azzal is, hogy eljardsunk nem
csupan 5y alatt, de 15 y folott is kisebb pontossadgu eredményt ad, mint
5— 15y kozott, holott az utébbi esetekben a dithizon feleslege a legkisebb.

Az oldat szinarnyalatanak valtozasat felhasznaltuk hatarérték maodszer
kidolgozasara. Az é&ltalunk javasolt eljards esetében ugyanis a mérésre
kerilé oldat 10 y oOlomtartalomig ibolya szinl, ezen felul viszont élesen
rézsaszinbe csap 4t. Ha tehat a vizsgaland6 élelmiszerb6l 10 g-os mintat
roncsolunk el és a bel6le készult 6lom-dithizonos kivonata lila szinl, a
vizsgalt élelmiszer 1 mg/kg-nal kevesebb 6Imot tartalmaz, vagyis a szabvany
eldirasoknak megfelel6. Ha viszont ugyanannyi anyag lemérése esetén a
bel6le készilt kivonat rozsaszin(i, az élelmiszer dlomtartalma tébb, mint
1 mg/kg, tehat kifogés ald esik. Az atmenet elég éles ahhoz, hogy némi
gyakorlat utdn 6sszehasonlitd oldat készitése nélkil is elbirdlhaté a vizs-
galand6 élelmiszer 6lomtartalma. Kezdetben, vagy ha csak ritkdn végziink
ilyen vizsgéalatokat, mégis célszer( ellenérz6 oldat készitése.
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