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Atej biologiai ertékéhez nagymértékben hozzajarul magas kalciumtartalma,
amely f6leg kazeinat, foszfat és citrat alakban talalhaté meg benne. A tejben
levé kalcium jelentds élettani szerepe indokolja, hogy a meghatarozasara vonat-
kozé szakirodalom nagyon terjedelmes.

A legismertebb maddszerek (1-3) kézos jellemz6je &ltalaban, hogy a hamu-
bal, vagPK/ valamilyen alkalmas szérumbdl (pl. triklorecetsavas) valo kiindulas
utdn a kalciumnak oxalat alakban toérténd levalasztasat irjak el6. A tovabbi
lépés rendszerint vagy a csapadék gravimetrikus feldolgozasa (mérési forma:
CaC204-H20, CaO vagy CaS04), vagy annak felolddsa utan a kalciummal egyenér-
téki oxalsavnak permanganometrikus titralasa. Ezek a médszerek idGigényesek,
mert a kalciumoxalat csapadék rendszerint tébb drai allas utan, vagy csak a
levalasztast kovetd napon ker(l sziirésre.

Az Ujabb irodalomban szamos komplexometrias modszer talalhatd, melyek
nagyrésze a klasszikus eljarasokétol eltér elvet kovetve nem alkalmazza a
kalciumoxalatos levalasztast. Itt kell megemlitenink Kismarton K.-Kiss B .-
Sziics M. eljarasat (4), mely szerint higitott tejet 12 folotti pH mellett murexid
vagy rgetiltimolkék indikator jelenlétében komplexon oldattal titralunk. A leg-
tobb szerz6 szerint azonban nehézséget okoz az, hogy a jelenlevé foszfation
er6sen zavarhatja a komplexonos titrdlast. Ennek megoldasara vonatkozo
szamos irodalmi forras kozil csak néhanyat kivanunk kiemelni, hogy ezekkel
egy-egy alkalmazhaté elvre mutassunk ra. Jelent6s eredményt ért el ezen a
tertleten Ling (5), aki a foszfation eltavolitasat alkalikus sztannat oldat segit-
ségével végezte. Az elv helyességét Konrad (6) és Bird - Weber V) kisérletei
is igazoltak. Mas szerz6k a kalcium és a foszfat elvalasztasat oszlopkromatog-
rafia segitségével oldottdk meg. Jennes (8) s6savas tejszérumot Duolit A-4-es
anioncserél6vei foszfattalanitott. Erdekes megemliteniink Mazo (9) eljarésat,
mely szerint higitott tejet natrium-formara hozott kationcserélé gyantaoszlopon
engedink at, majd. a megkotédott alkalifoldfém ionokat konyhasé oldattal
elualjuk. A foszfatmentes oldatot murexid indikator mellett titraljuk meg. Az
eljaras elénye hogy sem hamvasztast, sem szérumkészitést nem igényel, hatra-
nya azonban, hogy néhany meghatarozas utan a gyantaoszlopon nehezen eltavo-
lithat6 szerves Uledék gydlik dssze, amely megneheziti az ioncsere lejatszodasat
(a szerz6 tapasztalata).

Intézetiinkben szintén olyan komlexometrias maédszert dolgoztunk Ki,
melynél a zavar6 anion eltavolitasat ioncserél6-gyanta segitségével végeztiik el.

A meghatarozas elve.

Sésavas tejszérumot klorid-formara hozott anioncserélé oszlopon foszfat-
talanitunk, és megfelel6 pH beéllitdis utdin EDTE mér@oldattal titraljuk meg a
kalciumot. Végpontjelzésre Eriokromkék SE indikatort (10-11) hasznalunk,
amely lényegesen jobban észlelhet szinatcsapéast biztosit, mint a néala sokkal
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altalanosabban alkalmazott murexid. Megjegyezziik, hogy az irodalomban
szamos helyen ajanlott murexid-metilénkék eés murexid-naftolz6ld keverékkel
is probalkoztunk, de ezekkel sem kaptunk jol reprodukalhaté eredményeket*

A modszer leirésa
Szilkséges vegyszerek:
4 n HC1
cc. HCL
n NaOH
fenolftalein indikator
0,01 m EDTE mérdoldat

komplexometrids indikator: 100 mg Eriokromkék SE +250 mg hidroxil-
amin-hidroklorid +250 ml viz.

Az ioncserélé gyantaoszlop készitése: Varion AD er8sen bazisos gyantahol
12 mm atmér6jd, 180 mm magas oszlopot készitink. A gyantat 120- 150 ml
4 n sosavval Cl-forméara alakitjuk ugy, hogy az atfolyasi sebesség 2-3 mil/perc
legyen. A so6savas kezelés utan az oszlopot desztillalt vizzel kimossuk.

Eljaras

50 ml tejet 200 ml-es mér6lombikba mériink, hozzaadunk 3 ml cc. sésavat,
majd 20 percig forrasban lev6 vizfirdében tartjuk. A lombikot szobah6mérsék-
letre h(tjuk, jelig toltjuk vizzel, dsszerazzuk, és kb. 10 percig allni hagyjuk.
Kdzepes porusnagysadgu kvantitativ szlir6papirbdl készitett redds sz(irén atenge-
dink 70-80 ml szérumot, majd a lecsepegett zavaros oldatot masik ugyan-
ilyen papiron mégegyszer atsz(irjik. Ha a masodik sz(résnél a lecsepegé folyadék
els6 10- 15 ml-es részletét Gjra felontjik, a kétszer sz(rt szérum legfeljebb csak
igen gyengén opalos lehet. A teljes sz(rési mlivelet kb. 25 percet vesz igénybe.
A masodik szlrésnél azért ajanlatos Gj papirt hasznalnunk, mert ellenkezd
esetben a folyamat nagyon lassuva valik. A szlirés befejezte utan 50 ml folyadé-
kot max. 2 ml/perc atfolyasi, sebességgel atbocsajtunk a gyantaoszlopon dgy,
hogy az athaladt folyadék 200 ml-es mér6lombikba csepegjen. A szérum athala-
dasa utdn desztillalt vizzel 4-5 ml/perc sebességgel folytatjuk a mlveletet
addig, amig a folyadékszint a lombik jelét eléri. Osszerazas utan 50 ml olda-
tot kiveszink és fenolftalein mellett a luggal megtitraljuk. Masik 50 ml-es ali-
quot részhez 3 ml-rel tobb ligot adunk, mint amennyi az el6z§ titralasnal fo-
gyott, hozzaadunk néhany csepp Eriokromkék SE indikatort és az EDTE mérg-
oldattal piroshol kékesibolyéba val6 szinéatcsapasig titraljuk.

Szamitas
mg CaO/IOO ml tej = 32-0,56-a = 17,92-a
ahol 32 = a bemérés mennyiségébdl és a higitasi aranybol szarmaz6 szorzo-
tényez6,
0,56 1 ml 0,01 m EDTE éaltal mért CaO mennyisége mg-ban,
a a mérboldat fogyas mi-ben.

M = 183,43 27D,2= 6,9143

6=1= ?ll;—z—-D——f =+ 69143 _ +0,99 mg CaO/IOO ml tej.

6x = °-=0,38mg Ca0Nlo0 ml tej.
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Kisérleti eredmények és hibaszamitas

n mg caofo mi tej O =g - D2 f
1 183,2 -0,23 0,0529
2. 185,0 + 1,57 2,4649
3. 184,0 +0,57 0,3249
4. 182,5 -0,93 0,8649
5. 183,1 -0,33 0,1089
6. 184,3 +0,87 0,7569
7. 181,9 -1,53 2,3409

Osszesen 8 parhuzamos meghatarozast végeztiink egy ugyanazon tej-
mintabdl. 7 meghatarozast az altalunk javasolt mddszerrel eszkdzoltink,,
melyeknek eredmenyei a fenti tablazatban szerepelnek. Végeztink ezeken kivil
1 gravimetrikus meghatarozast (kiindulds hamubdl tortént; mérési forma
CaCd 3-HD) is, melynek eredménye a kdvetkez§: 183,01 mg CaO/IOO mi tej.

A gravimetrids meghatarozas eredményét pontosnak feltételezve a 100 ml
tejre vonatkoztatott hiba mg CaO-ban = 18343 - 183,01 = +0,42.

A kozépérték eltérése a ,valddi” értékt6l kisebb mint a standard szdrés,
tehat rendszeres hibara nem kell tekintettel lenniink.

Tovabbi eredmények

mg CaO/lIOO ml tej

SOrszém  gredeti tejpen  hozzéadott ) eltérés Rel. hiba %
talalt ismert Gsszesen talalt  az elméleti
mennyiség értéktol
1 165,8 50,2 213,9 -2,1 -0,98
2. 187,2 50,2 238,0 +0,6 +0,25
3. 175,6 r 50,2 227,1 +13 +0,57
4. 1748 50,2 223,7 -1,3 -0,58
5. 170,7 50,2 221,3 +0,4 +0,18

_ Munkam figyelemmel kiséréséért és tanacsaiért koszonetét mondok Dr. Vass
Péter igazgatod Urnak.
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KOMIMJIECKOMETPUYECKOE OMPEAENEHWE COAEPXAHUA KAJb-
unAa B MOMOKE

toH. W. Lapyau

ABTOp yAanseT coefuHeHus (ocdopa M3 CbIBOPOTKM MOOKA MOAKWUCNEHHOM
COMAHON KMCNOTOW Ha KONOHHE WOHOOOMEHHOro cmons BapHoii A B Buge XJo-
puga. locne ygeneHws CMELUMBAIOLLErO aHWOHa TUTPYeT KanbLuii PacTBOPOM
EATE B npucyctBun nHamkatopa spmoxpom SE. PesynbTartbl OLEHVWBaeT MeTo-
[OM pacuyeTa OLMBOK.

COMPLEXOMETRIC DETERMINATION OF THE CALCIUM CONTENT
IN MILK

1. Scirudi, jr.

The method suggested by the author is as follows. Milk serum treated with
hydrochloric acid is liberated from phosphates by pouring the serum on a column
of ion exchange resin Varion AD converted into chloride form. After removing
phosphate anions of interfering effect, calcium is titrated with EDTA as titrant,
in the presence of eryochromeblue SE as indicator. The results are evaluated by
means of an appropriate calculation of errors.

DOSAGE PAR COMPLEXOMETRIE DE LA TENEUR EN CALCIUM DU
LAIT

I. Sarudi (jun.)

L ’auteur déphosphatise le sérum de l4it & acide chlorhydrique sur une colonne
de résine échangeur d’ions «Varion AB» portaé & Iétat de chlorure. Aprés élimi-
nation de I’anion génant il effectue le titrage du calcium avec une solution EDT E
«en présence d’indicateur bleu d’riochrome. 1l évalue les' résultats par calcul
~cTerreur.
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