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SPANYAR PAL, REVEI JANOSNE, KISZEL JOZSEFNE
Konzerv-, Hus- és H(téipari Kutatd Intézet, Budapest
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Vizsgéalataink azt mutattak, hogy
NaN02+ CHZOH + HCl -» CH5—NO + HD + NaCl

reakcié igen hig, polarografalasra alkalmas témeénységd olda-
tokban is igen rovid id6 alatt kvantitativ moédon végbemegy (2).
Minthogy a nitrit és nitrat egyittes meghatarozasa mar korab-
ban kielégit6 médon megoldast nyert (ic)] és a nitritek altalunk
javasolt modon végzett eltavolitasa utan a nitrdt mennyiség
az el6z6 mddszerrel meghatarozhatd, a két érték kilénbsege
a nitrit mennyiséget is megadja. A maddszer kulonds elénye az
alkohol hasznalata. lly médon ugyanis egyszersmind a jelenlevé
fehérjék eltavolitdsa is megtorténik. Az eljarads tehat fehérje-
tartalmG levek, igy paclevek nitrit és nitrat tartalmanak meg-
hatarozasara els6sorban alkalmas.

Az eljarés részletes leirdsat a kovetkezdkben adjuk :

Kémszerek

[1]I Vezet§ sooldat. 0,1 m kaliumklorid oldat és 0,01 n
s@sav oldat egyenld aranyu elegye.

2] 0,0002 m uranilacetat oldat.

3] 96%-os alkohol.

4] 0,1 n sbsav.

[5] 0,01 m ké&liumnitrat oldat.

[6] 100y/ml nitratot tartalmazd oldat. Az el6zd oldatbol
16,1 ml-t 100 ml-es mér6lombikba mérve, vizzel feltdltjuk.

[7] 0,01 m néatriumnitrit oldat.
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[8] 100y/ml nitritet tartalmazo oldat. Az el6z6 oldatbdl
21,7 ml-t 100 ml-es mér6lombikba bemérve, vizzel feltéltjik.
Naponta frissen készitend6.

A keletkezett etilnitrit igen illékony és nitrogén gazarammal
a rendszerb6l konnyen eltavolithato.

Vizsgalat menete

A vizsgéaland6 oldatb6l 2,5—5 ml-t 50 ml-es mérélombikba
bemériink és 25 ml alkohollal [3] 1/2 6raig allni hagyjuk.
Ezutdn az oldatot a jelig alkohollal feltdltjik és keményitett
szlir6papiroson at jol zarhatd lombikba atsz(rjik. Az igy kapott
oldat felhasznalasaval egymas utan a koévetkez6 neégy oldatot
készitjuk el polarografalas céljara :

Oldat alkot6 része

gggg{ Desz-  Vizsgd- 01 n  Nitrat Nitrit
Oldat sboldat oldat tillalt landé sésav oldat oldat

Vezetd

jele 1 viz oldat o [6 m
o [r%]l ml ml 2 i ml
2. 3. 4. 5. 6. 7. 8.
1. 5,0 1,0 3,5 0,5
1. 5,0 1,0 2,5 0,5 1,0 -
1. 5,0 1,0 3,0 0,5 — 0,5
V. 5,0 1,0 3,0 0,5 — — 0,5

Mindenegyes oldat elkészitésénél a 2., 3. és 4. oszlopban
foglalt oldatok Osszemérése utan a keletkezett elegyen at 5 per-
cen keresztil nitrogén aramot vezetiink. Ezutan adjuk hozza
minden esetben a vizsgalando oldatot. Az I. oldatot néhany
buborék gazzal megkeverve azonnal polarografaljuk, a Hi. és
IV. oldathoz kozvetlenll hozzdadva a nitrit, illetleg nitrat
oldatot is, az elegyet hasonléan megkeverve meérjuk. A 1I.
oldatnal viszont a s6sav-oldat hozzaadasa utdn az elegyen ét
10 percig nitrogén-aramot hajtunk keresztiil. Minden egyes
oldatot a teljes el6készités utdn azonnal polarografalunk és csak
azutan kezdunk hozza a kdvetkez6 oldat el6készitésehez. A pola-
rografalast 3 V éramfeszUItsé? mellett 1/50-es érzékenyseggel
végezzik. A polarogramok felvételét elegend6 —O0,6 V-nal
kezdeni, mivel a nitrat+nitrit-lépcsé féllépcsbpotencialja (nor-
mal kalomelektroddal szemben) —1,0 V. Az eredeti vizsgalando
oldatb6l a méréshez annyit hasznalunk fel, hogy a vizsgalathoz
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el6készitett alkoholos oldat 0,5 ml-ében a nitritek és nitratok
egylttes mennyisége 50—150 y, az egyes alkatrészek mennyi-
sége pedig 10—100y ko6zott legyen. Egy vizsgalat hullamgorbéit
példaképpen az 1 &bran mutatjuk be.

1. abra. Az alapoldatbdl felvett uranil-lépcsé polarogramja (A) ; a péaclé

eredeti egylttes nitrat+ nitrit polarogramja (B) ; savanyitas utan,

nitritet mar nem tartalmazé péaclé nitrat lépcséjenek polarogramja (Cé ;

nitrat-addicié utani polarogram (D) ; nitrit-addicié utani polarogram (C).
Erzékenység : 1/50

_A polarografalt oldat nitrat, ill. nitrit tartalmat a kovet-
kezd képletek adjak :
, _ 100 (b— u)
|l ~ 2(c—3a)
100 (a — b)
N~ 2d—3a

ahol x —0,5 ml vizsgalatra elGkeszitett alkoholos oldat nitrat
tartalma y-ban kifejezve.

y = 05 ml vizsgalatra el6készitett alkoholos oldat nitrit
tartalma y-ban kifejezve.

a—Az | oldat lépcsémagassdga mm-ekben.
b—A Il. oldat Iépcsémagassdga mm-ekben.
c = A Ill. oldat lépcsémagassdga mm-ekben.

(I —A IV. oldat lépcs6émagassdga mm-ekben.

n = Az nranilacetat oldat hullamgérbéje mm-ekben Kki-
fejezve.
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Az 1 értéke — méréseink szerint — alland6 (a mi vizsgala-
tainknal 6 mm). Megallapitésara, ill. ellenérzésére az . oldatot
készitjuk el, éspedig Ugy, hogy a vizsgalandé oldat helyett 0,5
ml-el tébb desztillalt vizet adunk az elegyhez. Az oldatot 5 per-
ces nitrogen-aram bevezetése utan polarografaljuk, majd meg-
mérjuk a polarogramnal mutatkozd lépcsé magassagat.

A mérés pontossagarol az 1. tadblazat nyujt felvilagositast,
amelyben tjékoztatdsul a natriumszalicilatos nitrdt meghata-
rozassal (3?], ill. a metafenilénklorhidratos nitrit meghatarozas-
sal (4) parhuzamosan nyert eredményeket is kdzoljuk.

1. tablazat

Kulénbdzé nitrit és nitrat meghatarozasi mddszerek
eredményeinek 6sszehasonlitasa

Nitrat tartalom 0,5 ml vizsgalt oldatban Nitrit tartalom 0,5 ml vizsgalt oldatban
Yy
Talalt mennyiség Talalt mennyiség
Bemért Natriumszalici- Bemért Metafeni_lénqiamin
£ mennyiség Polarogr.  latos fotométeres  mennyiség Polarogr. klorhidratos
N médszerrel médszerrel médszerrel fotomeéteres
4 @) modszerrel
» 4)
1. 80 75 72 45 42 58
2. 80 79 82 40 42 91
3. 80 76 72 38 40 50
4. 50 48 49 50 52 56
5. 50 48 62 45 46 38
6. 50 49 47 10 13 7
7. 30 31 37 20 20 17
8. 10 10 14 50 47 44

Mindezekbdl lathatd, hogy a javasolt eljarassal a nitrit és
nitrat tartalom egymas mellett igen hig oldatokban +8%
hibaval polarografiasan megallapithaté.

A gyakorlatban t6bb alkalommal szlkségesse valik, hogg
a paclevek nitrit és nitrat tartalmardl rovid idon belil legalab
tajékoztatd felvilagositast kapjunk. A javasolt mddszer erre a
célra is felhasznalhat6. Tapasztalataink szerint ugyanis azonos
vizsgalati korulmények kozott a kilonbozd paclevekben azonos
mennyiségd nitrit-, ill. nitrat hullamgdrbéjének magassaga csak
10—20%-kal ingadozik. Ha tehat csekélyebb pontossaggal is
megelégszink, néhany addiciés hullamgorbe atlagértékét vala-
mennyi mérésnél fel lehet hasznalni. llyen esetben e?&/ vizsgélat
mar egy O6ra alatt befejezést nyerhet. Ennek a félkvantitativ
eljarasnak szamitott és mért eredményeit a 2. tablazat adja.
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2. tablazat

Nitrat és nitrit értékek meghatarozasanak pontossaga paelevekben
félkvantitativ modszerrel

Nitrat tartalom 0,5 ml vizsgalt oldatban Nitrit tartalom 0,5 ml vizsgalt oldatban
7 7
Sorszam
Bemért mennyiség Talalt mennyiség Bemért mennyiség Talalt mennyiség
i 80 69 45 36
2. 80 77 40 46
3. 80 68 38 34
4. 50 54 50 48
5. 50 57 45 60
6. 50 50 10 15
7. 30 37 20 28
8. 10 10 50 46

Hasonl6an rdvidebi) id6 alatt elvégezhet§ a vizsgélat, ha
u%yanazon paclében a reakcid el6rehaladéasat figyeljuk meg.
Ebben az esetben az addicidés hullamgorbék felvételét naponta
csak egyszer kell elvégezni, viszont a kapott eredmények +8
szazalékig pontosak maradnak. Az eljaras tehat a pacolas
fcl)ll(yidmatanak gyors és pontos nyomonkoOvetésére kiléndsen
alkalmas.

3. tablazat
t'zemi péelevek vizsgalati eredményeinek 6sszehasonlitasa
Nitrat tartalom mg % Nitrit tartalom mg %
Sorszam
| ici6 iAr4 Félkvantitativ iciés eliara Félkvantitativ
! Addicios eljarassal 1 eljérassal Addiciés eljarassal oljarassal
i 40 40 104 113
2. 52 51 25 26
3. 83 87 69 69
4. 89 91 36 35
5. 188 177 104 94

Néhany Uzemi paclé vizsgalatainak eredményét a 3. tab-
lazat adja. A tdblazatbdl a ketféle eljardsunk pontossidga ko-
zotti kilonbség is jol megéllapithato.

A polarograféalas jelenleg még csak a kutaté és ellendrzé
intézetekben lehetséges. E vizsgalati modszer felhasznalasa
tehat pillanatnyilag szikkorlnek latszik. Az Uj hazai és kulféldi
gyartasu, konnyen kezelhet6 polarografok bevezetése azonban
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remélhetéen a kozeljovében lehetévé teszi, hogy a pacolés
menetét ezen az Gton Uzemekben is ellendrizzék.

Kisérleteink keresztlilvitelében Simek Ferencné nyujtott
hathatés segitséget. Az ellen6rz6 fotometrias vizsgalatokat
Gantner Gyula és Kdrmendy LA&szl6 végezte. Kdzremiikodésu-
kért mindhdrmunknak &szinte kdszonetét mondunk.

OSSZEFOGLALAS
Alkohol jelenlétében so6savas kdzegben a nitritb6l felszabadul6
salétromossav — igen hig, még polarografalasra alkalmas téménység-
ben is — teljes mennyiségben az alkoholhoz kapcsolddik. Etilnitrit

keletkezik, amely semleges gdzaram segélyével a rendszerbdl eltavolit-
hat6. E reakcio felhasznaldsaval lehetséges valamely anyag nitrit- és
nitrat tartalmanak polarografids meghatarozasa egymas mellett.
A nitrat -f-nitrit egyittes mennyiségének meghatarozasara van ugyanis
megfelel6 polarografids mddszer. LTgyanezzel az eljarassal — a nitrit
eltavolitasa utan — a nitrat mennyiség is meghatarozhat6. A két mérés
kilonbsége adja a nitrit tartalmat. A részletesen kidolgozott eljarés
0,5 ml oldatban foglalt 50 —150 y egyuttes nitrit-nitrat mennyiség
egyes alkatrészeit legalabb = 8% pontossaggal méri.

Minthogy az alkohol hozz4dadasa révén a rendszerben levd esetleges
fehérjék is eltdvolithatok, a moédszer a paclevek nitrit- és nitrat tartal-
manak meghatdrozasara kulondsen alkalmas.

MONAPOrPA®UYECKUIA CNOCOB OTAENBHOIO OMPEAENEHUS
HNTPUTOB W HUTPATOB MPUN NX COBMECTHOM MPUCYTCTBUW
B PACCOIJIE

M. LWnauap, E. Kesen, M. Kucenb

A3oTucTas KuCNoTa, BblfeNeHHas W3 HUTPUTOB COMSHOW KUCNOTOW, B
NPUCYTCTBUM CNMPTa KONMYECTBEHHO CBS3bIBAETCH C MOCNEAHUM, Aaxe B
CUNbHO pas3baBNeHHbIX pacTBOpax, NPUIOAHbIX AN noasporpaguyeckoro
onpegeneHus.

O6pa3oBaHHbI 3TUAHUTPUT yAanseTcs Npu MOMOLM TOKa WMHEPTHOTO
rasa u3 pacTtsopa.

MprvMeHeHNeM 3TOW peakLWuW BO3MOXHO ONpeAenuTb OTAEeNbHOE COAep-
XaHWe HWTPUTOB UM HUTPATOB MPU UX COBMECTHOM MPUCYTCTBMMU, TakK Kak
cylecTByeT nonsporpaguyeckuis cnocob Ansd COBMECTHOFO OMpegeneHus
UX COfepXaHWs, a nocne OTCTPaHEHWS HUTPUTOB W3 pacTBOpa Ha OCHOBa-
HUM BbllWeHaNAeHHOW peakuunM BHOBb OMpefensieTcs, HO yXe COfepXaHue
TONbKO YUCTOrO HMTpaTa.

PasHnua Mexay QABYMS U3MepeHMAMU [aeT COfepXaHWe HUTPUTOB.
[eTanbHo pa3paboTaH cnoco6, no kotopomy B 0,5 mn. pacTBope nmpu COB-
MecTHOM cofepxaHun 50— 150 y HUTPUTOB W HUTPATOB OTAE/bHble KOMMO-
HEHTbl ONpeAenslTCcs C TOYHOCTbIO *+ 8%-0B.

Beugy TOro, 4yro npubaBneHWem cnupta yAanawTca u 6enku Haxopgsa-
umeca B pacTBope, 4YTO AaeT MeTOofy OCOGEHHOe NpeuMyLecTBO Npu onpe-
LeNneHnn copepXaHus HUTPUTOB UM HUTPATOB B paccosie NMPUMEHAeMOM [Ans
nocoNkn Msca.
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POLAROGRAPHISCHES VERFAHREN ZUR BESTIMMUNG DES
NITRIT- UND NITRATGEHALTES IN POKELLAKEN

von
P. Spanyar, Frau J. Kevei und Frau J. Kiszel

In Anwesenheit von Aethvlalkohol verknipft sich die aus dem
Nitrit im Salzsduren Medium freiwerdende salpetrige Sé&ure in ihrer
ganzen Menge mit dem Alkohol — sogar wenn sie in sehr geringer, auch
fur die Polarographie geeigneter Konzentration — vorhanden ist. Es
entsteht Aethylnitrit, welches mit Hilfe eines inerten Gasstromes aus
dem System entfernbar ist. Mit der Anwendung dieser Reaktion ist die
polarographisehe Bestimmung des Nitrit- und Nitratgehaltes neben
einander in einem zu untersuchenden Stoffe mdglich.

Es gibt nédmlich eine entsprechende polarographisehe Methode
zur Bestimmung des gesamten Nitrit- und Nitratgehaltes. Mit dieser
Methode ist auch die Menge des Nitrats — nach der Entfernung des
Nitrits — bestimmbar. Die Differenz der beiden Messungen ergibt den
Nitritgehalt. Mit dem ausfihrlich ausgearbeiteten Verfahren kann man
die Menge der einzelnen Bestandteile einer Ldsung, welche in 0,5 ml
50 —100 y Nitrit und Nitrat gleichzeitig enthalt, mit wenigstens + 8%
Genauigkeit bestimmen.

Da auch die eventuell in dem System vorhandenen Eiweiss-stoffe
durch die Zugabe des Alkohols entfernbar sind, ist die Methode zur
Bestimmung des Nitrit- und Nitratgehaltes in Pdkellaken besonders
gut geeignet.
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