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Bevezetés

Az élelmiszerekben el6fordulhat6 fémszennyez6k fels6 hatarat szigord el6irasok
rogzitik. A hatarértékek szigoritasa sziikségesse tette az érzékeny analitikai mod-
szerek bevezetését az élelmiszervizsgalatok teriletén.

A spektrofotometrias médszerek mellett kiilondsen az atomabszorpcios és a
polarografiés vizsgalatok terjedtek el.

Vizsgalatsorozatunk céljaul tliztik ki a négyszéghullami polarogréfias réz-
és Ontartalom meghatarozasara szolgal6 mddszer (.,.) valtéarami polarografra
torténd alkalmazhatésaganak vizsgalatat.

Kdzleményiinkben beszamolunk egy 6sszehasonlité — spektrofotometrias és
polarogréafias modszerekkel végzett —vizsgalat eredményeirdl.

Vizsgalati anyag

A meghatarozasokat novényi és allati eredet(i konzervipari termékekbdl végez-
tik el, hogy megfigyelhessilk mennyiben befolyasolja a vizsgalati anyag a meghata-
rozés kivitelezhetOséget.

Az dsszehasonlito vizsgalatokhoz felhasznalt termékek:

— paradicsomstiritmény, :/:.-es lakkozott dobozban (.o minta)
— sertésmajkrém, 1/1.-es lakkozott dobozban (s minta)

Mintael6készités

A fenti mintdk nedves roncsolasat szabvanyos maédszer szerint (3), 20 g min-
tdhol s cms tdmény kénsav felhasznaldsaval végeztik.

A roncsolashoz szilkséges salétromsav és perklorsav mennyiségét a minta
jellegétdl fliggben valtoztattuk. A roncsolmanyt tobbszor kiforraltuk desztillalt
vizzel. A kénsav végtérfogatat elfustoléssel mintegy felére csokkentettiik. ~Leh(ilés
ut?ém a roncsolmanyt mérolombikban 50 cm3re toltottik fel kétszer desztillalt viz-
zel.

* Megyei_ Elelmiszerellenérzd és Vegyvizsgalé Intézet, Debrecen
* MEM Elelmiszerellen6rz6 és Vegyvizsgalé Koézpont, Budapest

163



7. abra
Paradicsoms(ritmény réz- és dntartalmanak meghatarozasa négyszéghulldamu polarografias
felvételek
1. Alapoldat: 5 cm3roncsolmany
2. Alapoldat: + 5/jg Cu
3. Alapoldat: +1 cm3 1:1 HC1
4. Alapoldat: +1 cm3 1.1 HC1+50 ,jg Sn

Vizsgalati mddszerek

Négyszoghullami polarogréfia
Vegyszerek:

- Higany alt.

- Higitott (1:1) HCL oldat

- On térzsoldat (500 pg 6n/cm3):
0,500 g 6nt 50 cm: tdmény kénsav és 5 cms témény salétromsav keverékeé-
ben oldunk melegen. Teljes oldddas utdn az énion oxidalasa céljabdl a
forralast a fehér fust megjelenéséig folytatjuk. Leh(lés utdn az oldatot
1000 CM3es mérélombikba téltjik, amelybe el6zetesen 100 cms desztillalt
vizet 112 cms témény kénsavval elegyitettiink. Végil az oldat térfogatat
1000 CM3re kiegészitjik kétszer desztillalt vizzel.

- Réz torzsoldat « mg réz/cm3);
3,920 g CuSu. -SbLO-ot desztillalt vizben oldunk, 1 cin; témény kénsavat

adunk_hozza, majd feltéltjik 1000 cm3re kétszer desztillalt vizzel.
- Nagytisztasagu nitrogén
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Mérém(iszer:
— Négyszoghullamu polarograf, Radelkis, OH —104 tip.

Modszer elve:

Nedves roncsolas utdn a mintaban levé réz mennyiségét kénsavas, az 6n meny-
nyiségét kénsavas-sosavas kdzeghen kdzvetleniil hatarozzuk meg.

A vegyszerek ellen6rzésére vakprobat készitlink, amelyet az el6készitéstl
kezdve a mintaval azonos modon késziilnek, és polarografias felvételét is a minta-
val azonos koriilmények kozott végezzik el.

Megjegyzés:

Mivel az 6n sésavas kdzegben az élom félérték potencialjahoz kozel esé poten-
cialon valik le, az 6n sésavas oldatban tdrténé meghatarozasanal az 6lom zavard
hatésat figyelembe kell venni, amennyiben az Sn/Pb aranya 4/1-nél kisebb (2).

A vizsgélat végrehajtasa

A miszer alkalmazott paraméterei:
indulé potencial -1V
lépték —5 mV/mm

Sn

2. abra
Paradicsoms(iritmény réz-és 6ntartalmanak meghatarozasa, valtodramu polarogréafias felvételek
1. Alapoldat: 5 cm3roncsolméany
. Alapoldat: 10 fig Cu
. Alapoldat: 1cm3 1:1 HC1
. Alapoldat: 1cm3 1:1 HC1+10 //g Sn

~wnN
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amplitado 10,20 mV
az irotoll Iépéshossza + mm
érzékenység 110-5s—3+10.s Alskr

5,00 cms roncsolési tdrzsoldatot mértiink he 25 cm3es f6z8poharba, és nitro-
génarammal tortén6 oxigénmentesités utan felvettuk az oldat polarogramjat
—0,1 és —0,6 V tartomanyan. A mintak réztartalmanak megfelelden 10 U\ réz
torzsoldatot adtunk a polarografalt oldathoz és a felvételt megismételtiik. Az dn
meghatarozasara a polarografalt oldathoz :... ml higitott sésavat adtunk és a
redukcios gorbét —0,3 és —0,7 V potencidltartomanyban regisztraltuk. Ezt kdve-
téen —a mintak ontartalmatol fiiggéen —:0 — o0 p: On térzsoldat hozzaadasa
utdn a felvételt megismételtiik. A keszulék érzékenysegét az ontartalomtol fuggden

valtoztattuk.
A réz és 6n négyszoghullami polarografias folvételeit mutatjuk be az 1 abran.

Valtéaramu (AC) polarografia
Vegyszerek:

— azonosak a négyszdghullamd polarogréfianal felsoroltakkal

Osszefliggés a valtédrami és a négyszoghulldm( polarografids modszer -el kapott 6ntartalom
eredmények kozott

-y = X
-y = 0,06x + 0,09
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MODSZER

MODSZER
POLAROGRAFIAS

POLAROGRAFIAS

VALTOARAMU
NEGVSZOGHULLAMU

4. &bra
Osszefiiggés a valtéarama-, négyszéghullamu m . rografias és a spektrofotometrias maédszerrel
kapott ontartalom eredmények kézott

- ,03x—0,56 (valtéadramu polarogréafia)
—e—e—e—e—y = |,00x—0,60 (négyszdghulldamu polarografia)

Mérémdiszer:
- Universal polarograf, Radelkis, OH 105 tip.

A valtoaramu polarografias madszer elve megegyezik a négyszéghullamd pola-
rografianal leirttal.

Megjegyzés:

El6vizsgalatokat vegeztiink arra vonatkozoan, hO%y linedris Osszefliggés van-e
az on, illetve a réz redukcios csticsmagassaga €s a meghatarozand6 ion koncentra-
ci6ja kézott. Aréz gorbéket kénsavas, az 6n gorbéket kénsavas-sdsavas alapelektro-
litban vettik fel.

A linearitas-vizsgalatot az altalunk vizsgalt mintdk fémkoncentraciéjanak
megfeleld koncentraciotartomanyban végeztik el, igy rez esetében 5 yg Cu/5 cm3
és 45 (ig Cu/5 cm3 kdzotti, mig on esetében 5 yg Sn/6 cm3és 100 yg Sn/6 cm3
kozotti tartomanyban, kiilénb6z6 miszerérzékenységek mellett.

A vizsgalat eredményei azt mutattak, hogy az Osszefiiggés a redukcids csucs-
magassag es a fémionkoncentracio kézott —a vizsgalt intervallumban —mind a
két fémre lineéris.



VALTOARAMU POLAROGRAFIAS MODSZER
5. 4bra

osszefliggés a valtéaramu és a négyszoghullama polarografids maddszerrel kapott réztartalom
eredmények kozott

A vizsgalat végrehajtasa
A miszer alkalmazott paraméterei:
indul6 fesziltség -0,2V

2

csillapitas
amplitado 5, 10 mV
érzékenység 1,10-5-3,10.,

Az azonos mérési koriilményeket és a bemérési hibak kikiiszobdlését oly mo-
don biztositottuk, hogz a szinuszhullama valtéaramd, illetve a négyszéghullamd
polarografias felvételeket egyazon oldatbol, az elektrodok egyszeru atcsatlakoz-
tatasaval vettik fel. A 2. dbran mutatjuk be a réz és 6n valtéaramu polarografias

felvételeit, megjelGlve a kiértékelés alapjat képezo csticsokat.
A polarografias meghatarozasok eredmenyeit addiciés modszerrel értékeltiik.

A minta fémtartalmat (x) a kdvetkez6 egyenlet alapjan szamitottuk:
. _ (K-K)-g-v
[P9/8l = a-hQ-v-G -
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ahol:

hO a fémkomponens csucséanak a magassaga az alapfelvételen [mm

lia a fémkomponens cslcsanak a magassaga az addicios felvételen [mm]

hv a vakoldat polarogramjan a fémkomponens féllépcsdpotencialjanal jelent-
kez6 cslcs magassaga [mm]

g az addicios felvételnez bemért fémkomponens térzsoldatanak fémtar-

talma [/tg]

a roncsolasra bemért minta mennyisége [g]

a roncsolasi torzsoldat térfogata [cm

a fémkomponens meghatarozasahoz felhasznalt roncsolasi torzsoldat tér-

fogata [cm3]

<<®

Spektrofotometrids meghatarozas

A réz- és Ontartalom spektrofotometrias meghatarozasat a szabvany altal
el6irt modszerekkel végeztiik el a nedves roncsolassal el6készitett mintakbol.

Réztartalom meghatarozas (4)

Ontartalom meghatarozas (5)

Mérém(iszer: Specord UV —VIS, Zeiss

6. abra
Osszefiiggés a valtéaramu-, négyszéghullamu polarografias és a spektrofotometrias moédszerrel
kapott réztartalom eredmények k6zott
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Vizsgalati eredmények

A harom modszerrel kapott vizsgalati eredményeket tablazatban foglaltuk
Ossze és elvégeztik a matematikai statisztikai értékelestiket.

Egyszempontos varianciaanalizissel (s ) értékelve a rendelkezésiinkre all6 ada-
tokat a szamitott F értékek mindkét fém esetében kisebbnek adddtak a tblazatban
megadott értékeknél. Tehat a harom mddszer kdzott 95%-os valoszinliségi szinten
kimutathat6 kilonbség nincs.

A modszerek kozotti dsszefuiggést a 3., 4., 5. és « . dbra szemlélteti.

Kovetkeztetések

Vizsgalatsorozatunk alapkérdéseire, azaz a négyszoghullami polarografias
On- és réztartalom meghatarozésra kidolgozott maodszer adaptalhaté-e véaltéaramu
polarogréfra, valamint a polarogréfids modszerek egyenértékiiek-e a jelenleg szab-
vanyos spektrofotometrias modszerekkel, a vizsgalati eredmények kiértékelése egy-
értelm( valaszt adott. Adott valdszinliségi szinten a maédszerek egyenértékiinek
fogadhatok el.

Figyelembe véve azt atényt, hogy a polarografias modszerekkel tobb fém meg-
hatarozasat végezhetjiik el ugyanazon elektrolitb6l egymas mellett - 6n és rez
esetében kozvetlenll a roncsolmanybdl — azokat sorozatvizsgalatok elvégzésére
alkalmasabbnak itéljiik, mint a spektrofotometrids modszereket.
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OMPEAENIEHWNE COAEPXAHNA MEAW N CBVMHLUA B NMPOAYKTAX
KOHCEPBHOW MPOMbBILLUNIEHHOCT MNOAAPUTPAPUNYECKM
METOAOM NMEPEMEHHOIO TOKA

3. KOxac, H. bécépmanu, T. Kamepu

ABTOpbI AN ONPeAeNeHNs COLEPXKaHMA MeTaloB B MPOAYKTax KOHCEPBHOI
MPOMbILLTIEHHOCTU  PACTUTENBHOMO M )KMBOTHOFO  MPOUCXOXAEHWS  MPOBOANM
CpaBHUTE/bHbIE WCMbITaHUA METOAOM KBafpaTHOBOSMHCTOW W MONSpOrpaguyeckum
METOJOM MEpPeMEHHOr0 TOKa, a TaKXe CreKTPO(hOTOMETPUYECKM MeTogoM. Pas-
paboTaHHbIN nonsaporpaduyecknii MeTod faeT BO3MOXHOCTb OAHOAPEMEHHO Orpe-
JennTb CofepXKaHne Meay M CBMHLIA B OfHOM U TOM e 06pasLie mocne CepHWCTO-
KMCMOrO W a30THOKWC/IOTO PasfnoXeHus. CpaBHUTENbHbIE WCMbITaHUA 0BOMX Me-
TaJIOB MOKa3blBa/IN TO, YTO MEXAY ynomsanyTeimu TPEMSI METOAAMW HET 0BHapY»Xu-
MOl pasHuLpl. BHeapeHve nonsporpacuyeckux MeTofoB 060CHOBbLIBAETCS MPOCTO-
TOW, a TaKXXe U BbICTPOTON N3MEPEHNS.
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BESTIMMUNG DES KUPFER- UND BLEIGEHALTES VON PRODUKTEN
DER KONSERVINDUSTRIE MITTELS WECHSELSTROM-
POLAROGRAPHIE

E. Juhasz, N. Borus-Boszorményi, T. Kémery

Zur Bestimmung des Metallgehaltes von Konservenprodukten pflanzlichen
und tierischen Ursprungs wurden vergleichende Untersuchungen mit Quadrat-
wellen- und Wechselstrompolarographie, ferner mit Spektrophotometrie durch-
gefuihrt. Die entwickelten polarographischen Methoden ermdglichen eine gleich-
zeitige Bestimmung des Zinns und des Kupfers vom denselben Muster nach seinem
Aufschluss mit Schwefelsdure und Salpetersaure. Die vergleichenden Untersuchun-
gen bestétigten im Fall beider Metalle, dass kein nachweisbarer Unterschied zwi-
schen den drei Methoden besteht. Die Einfilhrung von polarographischen Methoden
wird durch die Einfachkeit und Geschwindigkeit der Messung begriindet.

DETERMINATION OF THE COPPER AND LEAD CONTENT OF PRODUCTS
OF THE PRESERVING INDUSTRY BY MEANS OF POLAROGRAPHY

E. Juhasz, N. Borus-Boszorményi and T. Kémery

Comparative investigations were carried out for the determination of the metal
content of preserves of vegetable and animal origin, on applying square-wave and
alternating current polarography or spectrophotometry. The developed J)olarog-
raphic methods make possible the simultaneous determination of tin and copper
from the same sample after its digestion with sulphuric and nitric acids. The com-
Barative investigations proved in case of both metals that no difference is detectable

etween the results obtained by any of the mentioned three methods. The intro-
duction of the polarographic methods is reasonable due to the simplex nature and
quickness of the measurement.



