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A potenciometrias mérémddszerek az analitikai és kémiai laboratériumokban széles-
kdrben alkalmazotta valtak, mivel a potenciometrias mérések viszonylag egyszeriek, a mé-
réeszkdzok olcson beszerezhet6k. A potenciometria tovabbi elterjedését segitette az ion-
szelektiv elektrodok kifejlesztése, melyek segitségével egyre tobb feladat megoldasa valt
lehet6vé. Pungor és munkatarsai ionszelektiv elektrédokra vonatkozé kutatasai, és az alta-
luk Kifejlesztett elektrédok eredményeként magyar viszonylatban is hozzaférhetévé valtak
az ionszelektiv elektrédok, s ennek eredményeképpen széles kér(i alkalmazasuk is meg-
kezd6dott (1, 2, 3, 4).

A kozleménysorozat el6z6 két részében beszdmoltunk a potenciometrias mérések kiér-
tékelésére altalunk modositott Gran mddszerrél (5), amelynél az algebrai szamitast alkal-
maztuk a grafikus értékelés helyett, valamint a Commodore-64 szamitégépre kidolgozott
adatértékel6 programrol (6).

A kozleménysorozat harmadik részében a fluorid-ion meghatarozasaval kapcsolatos
maddszertani munkankrdl, valamint modelloldatokban és egyes folyékony élelmiszerekben
kapott mérési eredményekrdl adunk ismertetést.

A fluorid-ion kilénb6z6 természeti forrasokbdl, ipari szennyez6désekbdl vagy mester-
séges fluorozasbdl keriil a bioldgiai lancha. Elelmiszerekben néhany tized mg/dm3-t6l né-
hany mg/dm3 koncentréacioig talalhat6. Az emberi szervezetben a fluorid-ion kis mennyi-
ségben sziikséges és hasznos, gondoljunk pl. fogszuvasodas elleni védelem érdekében fluo-
rozott ivévizekre, Udit6italokra, fogpasztakra; nagy mennyiségben kéarosodéast fejt ki, pl.
keresztcsont lagyulast okoz. Ezért az élelmiszerek, ivévizek és f6leg a mesterségesen fluo-
rozott termékek fluorid-ion tartalmat ellendrizni kell. A fluorid-ion tartalom ionszelektiv
elektroddal torténd potenciometrias meghatarozéasaval a hatvanas években kezdtek el fog-
lalkozni (7). Az elektréd érzékel6i a vizben rosszul oldédé fluoridokboél (LaF3, ThF4 stb.)
szilikongumi vazba épitve vagy az elektréd érzékel6jének oOsszetev@jéhez eziistszulfidot
(vezet6anyagként) hozzdadva készithet6k (8). Ezeket a fluorid-ion szelektiv elektrédokat
10 10 ~mol/dm3 koncentracié tartoményban hasznéaltdk a fluorid-ion aktivitasanak
mérésére. Camman K. és Rechnitz G. (9, 10) szerint az Eu2+-iont is tartalmazé elektréd
sokkal szelektivebb, és alkalmas 10"'7 m6l/dm3 koncentraciéju fluorid meghatarozasara is.
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A fluorid-ion a mintdkban szabad fluorid és komplexek formajaban van jelen. A szer-
vetlen ionokkal alkotott komplexei (AlF2+, A1F2, FeF2*, SiF6, Po4F2~ stb.) viszonylag sta-
bilak (11). Ezekben a komplexekben kotott fluorid-iont az elektréd altalaban nem, vagy
csak részben jelzi. Ezért a fluorid meghatéarozas soréan fel kell bontani a komplexkotést és
maszkirozni a fluorid-ion komplexképzéit (9,12).

A hidrogén-ion fluorid-ionnal a

H++3F'= HF+2F = HF2+F'= HF"

egyenlet szerint nem disszocial6 vegyuletet képez, amelyet az elektr6d nem mutat ki. Ezal-
tal a szabad fluorid-ionok aktivitasa csokkend pH értékkel csokken. Az elektrodpotencial
ennek eredményeként pozitivabb, ahogy az 1. dbra mutatja.
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Nagy pH érték esetén mas oldalrél jelentkezik a probléma, az elektrédfeliileten
La(OH)3 réteg képzdédhet a

LaF3+30H ~= La(OH)3+3F"

egyensuly szerint. A lantan-hidroxid oldhat6saga kozel egyezik a lantan-fluorid oldhat6sa-
gaval, igy bizonyos mennyiségl fluorid-ion szabadda valik. Ez a fluorid-tartalom felel6s
azért, hogy az elektrod-potencial névekvd pH érték esetén egyre negativabb lesz.

Az 1. dbra alapjan megallapithatd, hogy fluorid szelektiv elektréddal 5-9 pH-ju oldat-
oldat pH-jat 5-5,5 kozott kell tartani (12, 13).

Szamos szerz6 vizsgalta a fluorid mérést befolyasol6 paramétereket és igyekezett opti-
malis kozeget kifejleszteni az 6sszes fluorid meghatarozasara. Kilonboz6 osszetételli
kozegekre a fluorid koncentracié mérése soran a fluorid-ion koncentraciét befolyasol6 io-
nok és egyéb anyagok jelenléte, Kkinetikus hatasok, az ioner@sséget befolyasol6 ionok, a
szemcsés vagy kolloid anyagok jelenléte, illetve ezek egyuttes hatdsa miatt van sziikség (14,
15, 16). Ezért egy vagy néhany adott sszetétell oldat nem elegendd a kiilonb6z6 eredetd
minték fluorid tartalmanak méréséhez.

Frant M. és Ross J. (17) az dsszes fluorid méréséhez teljes ionerésség beallité puffer
(TISAB) hasznélatat ajanlotta. Ez az oldat 58 g/dm3 natrium-kloridot, 35 g/dm3 natrium-
citratot tartalmaz, melynek pH-jat acetat pufferrel 5-re allitottdk. A természetes és ipari
vizek elemzésekor ezen TISAB oldatokat 1:1 aranyban elegyitették a mintakkal. 0,1
mg/dm3 folotti fluoridot tartalmazéd mintdkndl jo egyezést talaltak a fluorid szelektiv
elektroddal torténd és a spektrometrias mérés eredményei kozott.

Petterson S. és munkatarsai (18) etilén-diamino-tetra-ecetsavat és natriumnitratot tar-
talmaz6 foszfat puffert javasoltak természetes vizek fluorid tartalmanak meghatérozasa-
hoz. 0,1 - 0,2 mg/dm3fluorid koncentréacidig a kalcium 500 mg/dm3-ig, a vas 2,5 mg/dm3
ig nem zavarja a meghatarozast.

A kulénbdzé TISAB oldatokban végzett vizsgalatok (19, 20, 21) bebizonyitottak, hogy
minden TISAB oldatnak vannak el6nyei és hatranyai, és felhivtak a figyelmet a matrix
Osszetételétdl fliggd optimalis TISAB oldat kivalasztasara.

Anyagok és eszkdzok

- pH-mV méré - Radelkis, OP205/1, OP208/1

- magneses keveré - Radelkis, OP912/3

- ionszelektiv elektrédok - Radelkis O P-F 0711P tip.

- kaloméi elektrod - Radelkis OP-0830P tip.

- kett6s sohidas ezust-ezustklorid - 0,1 mél/dm3

kalium-klorid elektréd - Radelkis OP-0820 tip. kiilsé oldat 0,1 m6l/dm3 kalium-
nitrat
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- higany-higanyszulfat elektrod, sajat készitésd:
50 cm3-es f6z6poharba 20 cm3 analitikai tisztasagt fémhiganyt ontink. E folé kb.
2 mm vastagsadgban analitikai tisztasagl higany-szulfatot rétegeziink, melyre
20cm310 1moél/dm3 K204 oldatot ontiink. A higanyba platina elektrédot helye-
zunk.

Maddszer és eredmények

A vakoldat, illetve vizsgaland6 oldat meghatarozott mennyiségét (V*) (50- 90 cm3),
amelyek a pH, az ionerdsség és a zavar6 ionok maszkirozasahoz sziikséges oldatot (TI-
SAB) is tartalmazzak, f6z6poharba méljik, belehelyezzik a pH mérdvel 6sszekotott indi-
V cm3-enként adagoljuk a vak, illetve vizsgaland6 oldathoz allandé fordulatszam( keverés
mellett. Az dsszetartozo titraldszer térfogat és az allandosult potencial értékeket feljegyez-
zik. Célszerl Vx, Cst és Vst értéket Ugy megvalasztani, hogy az 5-10 részletben hozzaa-
dott titralészer mintegy 50-100 mV elektrédpotencial valtozast hozzon létre.

A fluorid-ion, illetve komplexeinek az elektrod fellletén valé abszorpcidja befolyasolja
az elektrédpotencialt, ezért az elektrod mérés el6tti el6készitésére nagy gondot kell fordi-
tani. A fluorid méréshez hasznalt Radelkis gyartmanyu ionszelektiv elektrédok mérés
el6tti el6készitégéhez az aldbbi mddszereket alkalmaztuk: 4
Az els6 felhasznalas el6tt az elektrod érzékeldjét legaldbb 6 6ra hosszan 10
mél/dm3 tdménységl natrium-fluorid oldatban &ztattuk.

Az elektrod feliletét finom szlrépapirral poliroztuk.
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natrium-fluorid oldatban meritettiik, mely 1:10 aranyban a méréshez hasznalt T1-
SAB oldatot is tartalmazta.

A mérend6 oldathoz és a titral6észerhez is megadott aranyban metilalkoholt ada-
goltunk. A legmegfelel6bb metilalkohol-mintaoldat térfogat aranya 1:30 - 1:10
volt.

A TISAB kutatasokkal kapcsolatos eredmények figyelembevételével moédositott dssze-
tétel(i TISAB (1) oldatot allitottunk Gssze:

32 g Selecton C-t (diamino-ciklohexan-tetraecetsav) mintegy 50 cm3 5 maél/dm3 natri-
um-hidroxid oldatban oldunk, hozzaadunk 57 cm3 100%-0s ecetsavat (A oldat). 58 g natri-
um-kloridot 500 cm3 desztillalt vizben oldunk (B oldat). Ezt kdvet6en a két oldatot (A és
B) htités mellett elegyitjuk, majd 5 mdél/dm3 natrium-hidroxid oldattal az oldat pH-jat
5-5,5-re allitjuk és 1000 cm3végtérfogatra toltjik fel.

1:10 aranyd TISAB (1) - minta oldatban felvettiik a fluorid-ion kalibraciés gorbéjét (2.
abra), melybdl megallapithaté, hogy a Nemst-dsszefliggés 5.10 6 mol/dm3 hatarkoncent-
récioig érvényes.
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E,mVv OP-F.0711P—O P-0830P
OP-205/1

TI5AB (1) 1:10

2. é&bra: Fluorid-ion kalibracios gérbéje T1SAB (1) oldatban

Az altalunk meghatarozott optimalis minta: TISAB (1) arany 1:4, illetve 1:10 volt. Mo-
dell-oldatokban a fluorid meghatarozasokat - indikator elektrédként OP-F-0711P, re-
ferencia-elektrodként OP-0830P kaléméi Radelkis gyartmanya elektrédokat, valamint
1:3:30 metilalkohol: TISAB (1): minta aranyokat alkalmazva - végeztik.
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Az alkalmazott fluorid meghatarozasi mddszer reprodukalhatésagat és pontossagat ka-
librécioés, egyszeres addiciés és moédositott Gran-szerinti értékeléssel 2 10 5és 2 10 7
mol/dma3 koncentracidtartomanyban vizsgaltuk (1. tablazat).

1 tablazat: Fluorid meghatarozasa modelloldatokban TISAB (1) felhasznalasaval

Bedllitott Megéllaj itott koncentracio (c) és szorasa (s)
koncentracié (mél/dm»)
(mél/dm») Kalibracios médszer Addiciés modszer Médositott Gran médszer
210”5 c 1,98-ICT5 1.99-10-5 1,99-t0'5
S 8,67-10~7 9,76-10"7 2,47-K0"7
5106 c 5,23-10 6 5,26-10"'6 5,00-10~6
S 3,48-10~7 3,83-10~7 1.02-10"7
1046 c 0,5610“6 0,84-10~6 1,0M0"6
S 301-10'7 1,21-10 7 0,37-K0"7
5.10'7 c 7,72-10~7 3.90-10"7 5,09-10~7
S 700-10'7 3.38-10"7 0.22-10"7
2.10"7 7,05-10"7 4.90-10"7 3,38-14"7
S 3,42-10"7 2.67-10"7 1,32-H0%7

Az eredmények alapjan megallapithaté, hogy gyakorlatilag mindegyik vizsgalt fluorid
koncentracional a médositott Gran-madszer az elméleti koncentraciéval legjobban egyez6
atlagkoncentraciokat (QJ, ezzel dsszhangban altaldban a legkisebb te értékeket és a leg-
jobb reprodukalhatésagot (legkisebb széréas érték) adja.

Osszehasonlitva a kiillénbdz6 modszerekkel kapott te értékeket P=5%-0s tévedési szin-
ten (t=2,31; n=9) megallapithatd, hogy kalibraciés és egyszeres addicids mddszerrel
5.10 6 m6l/dm3, médositott Gran mddszerrel 5.10 7 mél/dm3 hatarkoncentraciéig nincs
szignifikdns kulonbség az elméleti fluorid koncentracié és a mért atlagkoncentraci6
kozott.

A t-probaval 6sszehasonlitva a kilonboz6 szamitasi moédszerekkel kapott atlagértékeket
megallapithaté, hogy 5.10 6 mél/dm3 hatarkdncentracidig nincs szignifikans kulénbség az
atlagértékek kozott. 10 6 mol/dm3 koncentréciéban és ennél kisebb koncentraciéban az
eltérés szignifikans mind a kalibraciés médszernél, mind az egyszeres addiciés moédszernél
a mddositott Gran-modszerhez képest, mely ezen koncentracio-tartomanyban is az elmé-
leti értékkel egyezének tekinthet6 atlagkoncentraciot eredményez.

Az F-préba igazolja, hogy a moédositott Gran-médszer reprodukalhatésaga P=5%-0s
tévedési szinten (nj=9; n2=9; Fs%-3,44) a kalibraciés és egyszeres addicios értékelési
mddszer reprodukalhatésagatol szignifikansan eltér, és reprodukalhatésaga jobb. A kon-
centrécio csokkenésével az F értékek novekednek, mely igazolja, hogy a reprodukalhatdsa-
guk eltérése annal nagyobb, minél kisebb koncentracio-tartomanyban térténik a mérés. A
madositott Gran-moédszer jobb reprodukélhatésdganak és pontossaganak oka, hogy az is-
meretlen koncentracié kiszamitasa nem az oldatban mért elcktrédpotencialbél, hanem az
addicios sorozat mért potencialértékeinek linearizalasabol extrapolacié Gtjan torténik.
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A hatarkoncentracio csokkenése is extrapolaciés mérémodszer kdvetkezménye. A sza-
mitégépes feldolgozas az egyszeres addiciés modszert csak egyszer(siti, a kalibraciés mé-
rés reprodukalhatésagat és pontossagat javitja. A szamitégépes feldolgozas a mddositott
Gran-moédszer reprodukélhatésagat és pontossagat is Iényegesen javitja.

Tovébbi kisérleti munkank soréan a fluorid koncentréci6 meghatarozasat zavaré kompo-
nensek hatasat vizsgaltuk meg. Ezen vizsgalatokhoz 10~5 és 5.10 5 m6l/dm3 koncentrécio-
ju modell-oldatokat hasznaltunk, melyek kilonboz6 feltételezett zavaré komponenseket
tartalmaztak. A kilénbdz6 zavaré komponensek hatasat vizsgalva azt tapasztaltuk, hogy a
réz (11)-, cink (11)-, kalcium-, 6lom (11)-, magnézium (I11)-, ammonium, klorid-, bromid-,
jodid-ionok nem zavaijak a meghatarozast. A vas (Il)-ion 35 mg/dms-ig, az aluminium-ion
2 mg/dm3 koncentracioig nem befolyasolja szignifikdnsan a mérési eredményeket.

Néhany élelmiszer minta (tejb6l torténé kozvetlen meghatarozas, asvanyviz stb.) méré-
se soran azt tapasztaltuk, hogy TISAB (1) oldat nem elég hatasos, mert a zavar6 kompo-
nenseket nem tudja jol kikiiszdbdlni. Szamos kisérlet alapjan megallapitottuk, hogy az al-
talunk TISAB (2)-nek nevezett oldat jol hasznalhat6 a fluorid-ion meghatarozasanal.

TISAB (2) készitése:

32 g diamino-ciklohexan-tetraecetsavat 50 cm3 5 moél/dm3 natrium-hidroxid oldatban
lassan feloldunk, majd 57 cm3 100%-o0s ecetsavat adunk hozza (A oldat). Ezutan 58 g néat-
rium-kloridot 500 cm3 desztillat vizben oldunk, az oldathoz 210 g citromsavat adunk (B ol-
dat). A két oldatot hités mellett elegyitjik, majd 10 mél/dm3 natrium-hidroxid oldattal az
oldat pll-jat 5-5,5-re allitjuk és 1000 cm3-re tdltjuk fel.

A TISAB (2) hatésait vizsgalva megallapitottuk, hogy a cella valaszideje TISAB (2) ol-
datban kisebb, mint TISAB (1) oldatban. A mintatél fuggben a legmegfelelébb TISAB (2)
minta aranya 1:3 és 1:30 kozott van.

Masik kovetkeztetéstink az volt, hogy 1:10 TISAB (2)-minta, 1:30 metilalkohol: minta
esetén a kalibrécios gorbe 5.10 7 mél/dm3 fluorid koncentracidig egyenes.

Megjegyzendd, hogy egyébként azonos korilmények kozétt TISAB (1) oldatot hasznal-
va a kalibréacioés gorbe csak 5.10 6 mél/dma3 fluorid koncentraciéig egyenes.

A TISAB (2) oldatban végzett fluorid meghatarozasainkat 2.10”5 - 10 7 mél/dm3 nat-
rium-fluorid mérése esetén a 2. tablazatban foglaltuk éssze. A 2. tablazatot dsszevetve az
1 tablazat adataival megéllapithato, hogy azonos koncentréacié esetén a TISAB (2) oldat-
ban végzett mérések jobb reprodukalhatésagot és pontossagot biztositanak. Ennek is ko-
vetkezménye, hogy a kalibraciés, egyszeres addiciés és mddositott Gran-moédszer t és F ér-
tékeinek eltérése nem annyira szdmottevd. A mddositott Gran-maédszerrel a fluorid-ion
10 7 mél/dm3 hatarkoncentracidig meghatarozhato.

Tovéabbiakban a TISAB (2) oldat zavar6 komponensekre gyakorolt hatésat vizsgaltuk
meg a TISAB (1) oldat vizsgéalatakor részletezett komponensekre. A TISAB (2) oldat
maszkiroz6 hatésa vas(ll)- és aliminium-ionokra jobb, mint a TISAB (1) oldaté, mert a
vizsgalt kérulmények mellett a TISAB (2) oldat a vas(l1)-ionokat 70 mg/dm3, az alumini-
um-ionokat 4 mg/dm3 hatarkoncentraciéig maszkirozza. Tehat a TISAB (2) hasznalata
magas vas-, illetve aluminium-ion tartalmd mintak esetén is elénydsebb.
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2. tablazat: Fluorid meghatarozasa modelloldatokban TISAB (2) felhasznalasaval

Beallitott Megallap itott koncentracié (c) és szdrasa (s)
koncentréacié (mél/dm~)

(moél/dm~) Kalibraciés modszer Addiciés médszer Médositott Gran médszer

2105 c 2,01-10 5 2,00-10'5 20MO0's5

S 7,42-10 7 9.00-10" 7 307-10" 7

2106 1,99-10 6 1,98-H0'6 2.03-10'6

S 2,19 10-8 4,49-10 8 3,8110-~8

510 6 4,31-10 7 5,02-10«7

3,30-10'8 1,6M0"8

107 c 0.92-10'7 0,98-10'7

S 4,34-10~9 3,55-10~9

Elelmiszermintak el6készitése fluorid-ion meghatarozasahoz

Tej fluorid tartalmanak meghatéarozasakor 200 cm3-es mérélombikba 100 cm3 tejmintat
mérink, hozzdadunk 10 cm3 TISAB (2) oldatot, majd 2-4 6ran at 60- 70 °C-on tartjuk,
majd hités utan desztillalt vizzel jelig toltjik a lombikot. Az oldatot 6000 ford/perc sebes-
séggel centrifugéljuk, majd Schleicher-Schuell 5892 sz(irépapiron sz(irve zsirtalanitjuk az
oldatot. A szlirlet alikvat részének fluorid-ion tartalmat a megadott médszerrel hataroz-
zuk meg.

Csapviz, asvanyviz, sor, udit6ital és bor mérésénél, ha a minta szén-dioxidot tartalmaz,
azt melegitéssel vagy keveréssel és ezt kdvet6 sz(iréssel tavolitjuk el.

Egyéb élelmiszerek vizsgalata esetén az el6készitést roncsolassal és azt kovetd desztilla-
lassal végezziik el a vonatkoz6 szabvany (22) el6irasai szerint.

Néhany élelmiszerfajta fluorid-ion tartalma meghatarozasanak eredményeit a 3. tabla-
zatban foglaltuk dssze. Minden mintabdl 9 mérést végeztiink, a mérési eredményeket ka-
librécios, egyszeres addicids és mddositott Gran-modszerrel szdmitottuk ki. A mérési
eredmények atlag és szoras értékeib8l megallapithato, hogy 6sszességében a mddositott
Gran-mddszerrel szamitott eredmények a legjobban reprodukélhaték, legkevésbé jo a
reprodukélhatésaga az egyszeres addiciés modszernek.

A vizsgalt élelmiszerek fluorid-ion tartalma mintegy 80- 400 mg/dm3 (5,10 6 - 25,10 6
mol/dm3) kézott valtozott, Kivétel a Kékkati dsvanyviz, melynek fluorid tartalma mintegy
1,2-1,4 mg/dm3. Ebben a koncentraciétartoményban a fluorid ionszelektiv elektréd ka-
libraciés gérbéje egyenes, ezzel is dsszefligg a harom értékelési modszerrel kapott ered-
mények jo egyezése, melyet a kiillonb6z6 értékelési modszerekkel szamitott adatsorok reg-
resszids analizise is igazol.
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3. tdblazat: Néhany élelmiszer fluoridtartalma

Minta megnevezése

Gyobngy citrom
Gyobngy narancs
Rubin citrom
Rubin narancs
Rubin meggyj
Rubin kiwi

Rubin meggy?2
Rubin maracuja
Canada dry

arany gyémbér
Canada dry tonic
ETUD narancs
ETUD meggy
Traubisoda

Coca Cola

Diet Pepsi Cola
Szt&r narancs
Narancs nektar
Marka maracuja
Marka meggy
Marka narancs
Marka sz616
Méarka gydmbér
Marka tonic
Méarka meggy
Méarka alma
Kékkdti asvanyvizj
Kékkdti asvanyviz2
Vp-i csapviz

tej (féltartos)

tej

méz

Soproni vilagos s6r
Soproni Aszok s6r
Holsten Pilsner
Holsten Bier
Balatoni vilagos sor
Kinizsi vilagos sor
Fehérbor (Bad. AG)
Vérdsbor (Bad. AG)
Pezsg6 (Torley)

Kalibraciés mészer
Itg/dm 3 (x~

88,616
91,8+1,8
140.1+2,1
89,7+0,8
128.0+1,4
108.0+0,8
99.3+0,9
109.3+1,4

81.3+0,4
94.2+0,8
121.3+0,5
130.2+1,6
110.2%+0,8
158.5+1,3
116,3+ 13
102.1 +0,7
124,8+0,8
142.6+1,2
155.5+0,9
222.7+ 1,2
231.4+1,4
200.4+1,6
207.2+1,9
212122
198.4+1,5
1164,0+6,4
1378.8+18,1
148.2+3,2
91,9+015
87.2+0,8
412.6+2,5
163,0+1,6
192.6+1,8
1713+ 13
182.2+0,8
199.6+1,4
193.5+1,6
2128 £2,2
226.5+3,6
303,8+3,2

Addiciés médszer
Mg/dm3 (xj)

82,4+15
86,6 +1,2
1341+1,5
852+1,2
126,0+0,7
106,2+1,3
96,2+1,1
106,8+0,8

77,3+0,7
94,3+0,6
118,2+0,8
127,6 +1,1
107,4+0,8
157,1+0,8
115,2+0,8
97,6+1,2
1232+ 15
138,6+1,4
153,2+1,2
221,1+1,4
2292+1,8
198,6+1,4
206,8+2,0
212,453
193,2+2,1
1160,0+5,5
1372,0+27,1
144,3+2,8
90,4 +1,2
85,1+0,7
403,6 £3,6
162,7+ 1,2
190,2+1,2
170,4+0,8
180,6 +1,4
198,2+1,8
190,6+1,8
210,0+3,4
228,0+2,6
300,4+2,8

Médositott Gran médszer
Itg/dm 3 (x3)

84,1+1,0
87,9+0,8
133,0+0,7
87,0+1,1
125,0+1,3
105,8+0,7
96,5+1,6
106,6+1,4

76,6+0,7
93,8+0,6
118,7+0,7
128,0+ 1,5
106,8+1,3
156,2 +0,4
114,8+0,8
98,0+0,6
122,4+1,4
139,7+7,0
152,2+9,3
221,8+0,9
228,6+1,3
1955,5+0,8
206,1+0,8
2101 £1,6
192,6+3,4
1158,6 +4,5
1373,0£3,0
1439+0,4
90,6 0,5
84,0+2,2
400,8+41,9
162,4+0,5
188,7+0,4
168,9+0,6
179,7+0,4
197,7+0,6
189,4+0,7
210,2%11
228,2+0,6
299,7+2,5
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Minta megnevezése

3. tablazat folytatasa
Kalibraciés mszer Addiciés médszer Médositott Gran médszer
Mg/dm3 (xj) Holdm (X2) Mg/dm3 (x3)

Fehérborj 190,6+ 1,3 186,5+0,9 185,7+0,6
Fehérbor2 186,8+1,8 8 4+ & 183,5+1,1

fuy

Fehérbors 178,6+1,3 176,5+1,8 176,0+£0,5
Fehérbora 185,3+2,3 184,2+2,5 182,3+0,4

Xi=f (x3) x2=f (x3) (K=

0-d foku egyutthatd 2,610 0,481 2,167
els6fokl egyutthato6 1,003 1,000 1,003

korrelaciés egyutthato 0,99996 0,99998 0,99997
IRODALOM
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IONSZELEKTIV ELEKTRODOK ALKALMAZASA AZ
ELELMISZER-ANALITIKABAN
[11. FLUORID-ION MEGHATAROZASA

Nguyen Hung* - Siska Elemér* - Adanyiné Kisbocskdi Néra** - Molnar Pal***

A kozleménysorozat harmadik részében beszdmoltunk a fluorid-ion meghatarozéasaval
kapcsolatos mdédszertani kisérleteinkrél, valamint a modelloldatokban és egyes folyékony
élelmiszerekben (UditSitalok, asvanyvizek, tej, sor, bor, pezsgé és méz) kapott mérési
eredményeinkrél. Egyuttal vizsgaltuk a fluorid mérés pontossagat és reprodukalhatésagat
kulénb6z6 komplexképzék jelenlétében, valamint a kalibraciés, az addiciés és a médosi-
tott Gran értékeld eljarassal.

USE OF IONSELECTIVE ELECTRODES IN FOOD ANALYTICS I11.
DETERMINATION OF FLUORINE ION IN CERTAIN FOODSTUFFS

Nguyen, H., Siska, E., Adanyi-Kisbocskéi, N, Molnar, P.

The authors report on methodological tests of determination of Fluorine ion in the
third part of series. They report on survey data of model solutions and of certain liquid
foodstuffs (soft drinks, mineral waters, milk, beer, wine, champagne and honey) as well.
They examined the accuracy and reproducibility of determination of fluorine ion in the
presence of different complex formings and examined by means of the calibrational, the
additional and the modified Gran-method.

NMPUMEHEHUME NOHCENEKTUMBHbLIX SJTIEKTPOLOB
B AHAJIMTUKE MUWEBBLIX MPOAYKTOB 111
OMPEJENEHNE ®TOPNA NOHOB

X. HryeH, 3. Wnwka, H- AnaHnio Kuwb6oukaun, 'L MonHap

B TpeTbeil 4acTu faHHOW cepuu cTaTeil aBTOpbl COOGLLAOT O METOAUYECKNX OMbITHbIX MCCNEA0BAHNAX,
CBA3AHHbIX C onpefeneHnem GTOPUA-WOHOB, @ TakKXe O MONYYEHHbIX pe3ynbTaTax W3MepeHuit npu
aHanuse MOJeNbHbIX PacTBOPOB W HEKOTOPbIX XUAKMX MNUILEBbIX MPOAYKTOB MWUHepanbHble BOAbI,
MONOKO, 6e3aNKOroNbHbIe HaNUTKW, MUBO, WIAaMNaHckoe W Mej. Hapsagy ¢ 3TUM aBTOpbl WUCCNejoBanu
TOYHOCTb W BOCNPOM3BOAWMOCTb MeTOAAa W3MepeHuWs (GTOpuUAa NPU HaNU4YUKM  Pa3NUYHBIX
KomMnnekcoobpasoBaTeneil, a Takxe C MNOMOW b MOAUDULUPOBAHHOTO MeToAa OlUeHKM no [paHy,
KannbpoBOYHOTO M aAANLUOHHOTO MEeTO/J0B OLEHKK.
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ANWENDUNG DER IONSELEKTIVEN ELEKTRODEN
IN DER LEBENSMITTEL-ANALYTIK
I11. BESTIMMUNG DES FLUORID-IONS

Nguyen, H., Siska, E., Adanyi-Kisbocskoi, N, Molnéar, P.

Im dritten Teil der Publikationsreihe wurde Uber unsere methodischen Experimente
zur Bestimmung des Fluorid-lons sowie Uber Messergebnisse in Modelllésungen und in
ausgewahlten flussigen Lebensmitteln (alkoholfreie Erfrischungsgetranke, Mineralwasser,
Milch, Bier, Wein, Sekt und Honig) berichtet.

Gleichzeitig wurden die Prézision und Reproduzierbarkeit der Fluorid - Bestimmung
in Anwesenheit verschiedener Komplexbildner sowie mit dem Kalibrierungs-, Additions-
und modifizierten Auswertungsverfahren nach Gran untersucht.

KULFOLDI LAPSZEMLE
Szerkeszti: Molnar Pal

FURST, P, KRUGER, Chr, MEEMKEN, H.-A., GROEBEL, W.: Kléramfenikol
GC/MS-mobdszerrel valé meghatarozasa élelmiszerekben ppt-tartomanyban. (GC/MS-Bes-
timmung von Chloramphenicol in Lebensmitteln im ppt-Bereich)

Deutsche Lebensmittel-Rundschau 84 (1988) 4, 108-113.

A szerz6k egy GC/MS/NCI eljarast ismertetnek kléramfenikol hdsban, tojasban, tej-
ben val6 meghatarozasara. Az extrakcio és az extrakt tisztitdsa Malisch multi médszerének
alapjan torténik, természetesen lerdviditett formaban. Az extrakcié el6tt a vizsgalandd
élelmiszerhez meta-kléranifenikolt adnak belsé standartként. A tényleges meghatarozés-
hoz témegspektrometriaval kombinalt kapillar gaizkromatogréafiat alkalmaznak negativ ké-
miai ionizacié (NCI) hasznalata mellett SIM technika segitségével.

Kozlik az eljaras részletes leirasat, melynek kimutathatésagi hatara 0,025 mikrog./kg
(ppb)-ndl van. A hozzaadési Kkisérleteknél 0,9 és 9,0 ppb kozotti kldramfenikol tartalom-
mal a visszanyerések 83-96% kozottiek voltak 2,9 és 7,1%-0s variacios koefficiensek mel-
lett. 76 minta vizsgalatanak eredményeit adjadk meg (:37 tojas és tojastermék - tojaslé, fa-
gyasztott tojas -, valamint 39 hus, illetve haskészitmény), melyek kozil 2 illetve 7 volt
pozitiv: 0,05 ppb feletti érték.

Bar a szlroprébak mintaszama még viszonylag csekély, mégis az eredményekbdl kovet-
kezik, hogy allati eredet(i termékek esetében alacsony koncentracié tartomanyban eseten-

ként kléramfenikol szermaradvany jelenlétével szamolhatunk.

Six L. (Gy6r)
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