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Az élelmiszerekben foglalt kobalt nyomok meghatarozasara a mult-
ban igen ritkan kerilt sor. Ez érthet6 is. A kobalt szennlyezésképpen alta-
laban nem kerilt az élelmiszerekbe s igy jelenlétének, ill. mennyiségének
megallapitasara ellenérzési szempontokbodl sziikség nincsen. Az élelmisze-
rekben foglalt kobalt mennyisége élettani szempontb6l pedig valoszindileg
azért nem kerilt gbyakrabban vizsgdlat ald, mert ezek az értekek igen cse-
kélyek (tobbségiikben 0,01—0,5 mg/kg kézott mozognak), s ezért megha-
tarozasuk komoly feladat elé allitja a kutatokat. Ennek tulajdonithato,
ho?y_az igen gyeren kozolt adatok (1, 2) mellett részletesebben leirt vizs-
galati eljarasokat nem talaltunk, s ugyancsak nem sikerilt felfedezniink
olyan 6nallé kozleményeket sem, amelyek az élelmiszerek kobalt tartal-
manak meghatarozasara vonatkoznak.

Mindezek alapjan egyrészt kérdéses volt szamunkra, hogy az élelmi-
szerekben foglalt kobalt elvalasztdsara a hamvasztas vagy a nedves roncso-
las lesz-e megfelel6, masrészt az is, hogy a szerves anyagok eltavolitasa
utan maga a meghatarozas milyen médon vihet6 a legcélszertibben keresztil.
E két kérdés elddntésére el6szor vizsgalati 'modszert kellett valasztani,
amely a hamuoldat, ill. a roncsolasi térzsoldat adottsdgai mellett alkalmas
a kobalt tartalom meghatarozasara.

A mddszer hasznalhatosagat természetesen els@sorban érzékenysége
szabja meg. Ez ebben az esethen kiilondsen lényegbe vagé szempont, mert
az elelmiszervizsgalatokban is szokatlanul csekély mennyiségl kobalt
meghatarozasa a feladat. Mint emlitettiik, az esetek zomében 0,01—0,5
mg/kg kobalt tartalmat kell meghatarozni. Idealis az lenne, ha ez a melg-
hatdrozds mar 10 g mintabol sikerllne. Ebben az esetben 0,1—5y kobalt-
nak legalabb 10%-0s pontossaggal valé meghatarozasa a feladat Minthogy
azonban hamvasztassal kozvetlenil 50 g-os minta még az esetek zomében
feldolgozhat6, 0,5—15 Y kobalt meghatarozasara alkalmas modszer az
élelmiszervizsgalatok céljaira is megfelelé lenne.

~ Kisérleteinket mi a maximalis koveteményeket is kielégité modszerek
kli)rébéléséval kezdtik meg. Ismeretes (3), hogy szdmos szerves vegyiilet
(pl. pirokatechin, Grein, tiron, apomorfin stb.) lGdrogénperoxid jelenléte-
ben, ligos kozegben ismeretlen szerkezetli vords szinl komplex vegyiletet
alkot, amely a reakcidkeverékben oldédik, s igy annak szinintenzitasa
mérhetd. E reakcid sebessége rendkivil lassu, de azt a kobalt igen kis meny-
nyisége er6sen katalizalja. A reakcio megq{yorsulésa — a leirasok szerint —
a kobalt tartalomtél ngi(g és ez mar igen Kis (0,001 —Ily ) kobalt jelenlété-
nek megallapitasara alkalmas lehet.

Vizsgalatainkat mi a kiléndsen ajanlott tiron-orcin reakcioval végez-
tik. A vizsgalatokbdl az derilt ki, hogy a reakcioval 0,1 y-nal kisebb kobalt
tartalom esetében csupan a kobalt jelenléte igazolhat6, mig 0,1 —1,0 y kobalt
jelenléte mellett a kobalt nagysagrendi kimutatasa Iehetséﬂes ugyan, de
a mennyiségeknek meg kozel pontos meghatarozasa sem vihet6 keresztil.
Nem sikerilt a reakciot agy reprodukalni, hogy az egy bizonyos, meghata-

*A kisérletek keresztllvitelében Demel Ervinné és Kutz Vaszilijné segédkeztek.
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Tozott id6 utdn mindenkor azonos sziner@sséget adjon, amellett a szinerds-
ség a reakcio el6rehaladtaval allandban, de nem egyenletes sebességgel
(kezdetben joval er6sebben) valtozik.

[ fenti tapasztalatok utan vissza kellett térniink azokhoz a vizsgalati
modszerekhez, amelyeket a kobalt analizis mas teriiletein (kilondsen 0tvo-
zetek vizsgalatanal) ‘hasznalnak fel. Vizsgalataink azt mutattak, hogy noha
az utolso idében igen sokan (4, 5, 6, 7) foglalkoztak kis kobalt mennyisé-
gek meghatarozasaval és ezek a modszerek jo eredményeket is adnak,
tobbséguk nem elég érzékeny arra, hogy az élelmiszerekben foglalt kobalt
tartalom meghatarozasara felhasznalhat6 lenne.

A jelenleg ismert érzéken?lebb reagensek kozil a /3-nitrozo- a-naftolt
talaltuk legalkalmasabbnak céljainkra. Ennek reakci6jat a kobalttal tiszta
oldatokban legutébb Nielsch (8) vizsgalta részletesen. Leirasa szerint e
vizsgalati mdédszer még 1,2 y kobalt meghatarozasara is felhasznalhato.
A modszer kérilményeit mi is ala?]osan megvizsgaltuk, és azt talaltuk,
ho%y az élelmiszermintaknal beallithatd feltételek mellett legfeljebb 2 y
kobalt hatarozhat6 meg elegendd biztonsaggal és pontossaggal. Erre vonat-
kozo kisérleteink eredményeit az 1. tAbldzatban foglaltuk ossze.

ELELMISZEREKHEZ ES TAKARMANYOKHOZ HOZZAADOTT KOBALT MEGHATAROZASA

1. tablazat
Megha- Hozza-
Sor- taro- Bemért adott Talalt Eltérés
szam Minta z4s0k menny. kobalt kobalt %
szama 9 y Yy

1 Model oldat 2 10 2 i2.3 + 15
2 Model oldat 15 10 10 9,6 -4
3 Model oldat 3* 10 10 9.9 -1
4 Model oldat 2 10 20 €20,3 + 2
5 Siritett paradicsom ... 4 10 2 2,0 0
6 Stritett paradicsom. 17 10 10 8,5 15
7 Siritett paradicsom . 2 10 10 8,3 -17
8 Siritett paradicsom 2% 10 10 9.4 -6
9 Stritett paradicsom ... 5 10 20 19,9 -0.,5
10 Paraj 2* 20 10 9,5 -5
11 Paraj 5 20 10 9,3 -7
12 Paraj 2 40 5 4,9 -2
13 Buzaliszt 2 20 2 2,1 + 5
14 Kaposzta 2 50 5 5.1 + 2
15 Salata 2 50 5 5,2 + 4
16 Barom fitap 2 10 5 4,9 -2
17 Csibetap 2 10 5 4.8 4
18 Dercés KacsSatap . 3 10 5 5.0 0

Az 1—11 mintak el6készitése nedves roncsoldssal, a tobbié hamvasztassal tortént.
* A roncsolasndl az dsszes savat egyszerre adtuk hozzé (12) °2 ml kénsavval roncsolva.

"A tablazatbol kideril, hogy a modellkisérletekben és az élelmiszerek-
hez hozzaadott kobalt tartalom vizsgalata esetén a hozzaadott kobalt
melnnyiségét + 11,1% kdzéphibaval kaptuk meg, alegnagyobb hiba —17,0%
volt.

A mddszer érzékenységének vizsgalata utan az tinik ki. hogy 10g-o0s
minta igénybevétele esetén a vizsgaland6 anyagnak legalabb 0,2 mg/kg
kell legyen a kobalt tartalma, hogy a vizsgalati mddszert eredményesen



alkalmazhassuk, viszont 50 g-os minta felhasznalasa esetén még 0,04 mg/kg
kobalt tartalmd élelmiszer is eredményesen vizsgalhat6. Ezt a lehet6seget
Osszehasonlitva a felmerilt igényekkel, Kitlnik, hoPy 0,04—0,01 rq? g
kobalt tartalm0 élelmiszerekre az altalunk javasolt vizsgalati modszer
kozvetlenil nem alkalmas. Tekintettel azonban arra, hogy kis kobalt tar-
talom els6sorban a nagy viztartalm( zoldségekben fordul eld, ezekben a
meghatarozas kozvetett modon, a vizsgalandd anyag el6zetes szaritdsaval
— ha koridlményesebben is— de megoldhato. Nehézkes ez az eljaras a
husok igen csekély (kb. 0,01 mg/kg) kobalt tartalmanak meghatarozasara.
Ebben az esethen az el6zetes szaritas koriilményes, a nedves roncsolas,
vagy hamvasztas nehézkes és hosszantartd, és ezért jelent6s kobalt veszte-
séggel kell szamolni.

A modszer érzékenységének megallapitasa mellett vizsgalni kellett
az élelmiszerekben eléfordulo kiilénb6z8 anyagok kiléndsen a zavard fémek
hatasat. E vizsgalatok,azt mutattak, hogy a vizsgalati eljarast 10 mg/kg
réz, 50 nw?/kg cink, 50 mg/kg vas, 2 mg/kg 6lom és 2,5 mg/kg arzeén jelen-
léte (az élelmiszereket 10 g-0os mintabo V|zsgélva? sem kulon-kaldn, sem
-egylttesen nem zavarja. Kalciumfoszfatok, szulfatok aranylag nagyobb
mennyisége a mérest a megadott hatarok kozott ugyancsak nem zavarjak,
csak a merés érzékenységét csokkentik a mar emlitett (2 7) hatarig.

Kilén vizsgalat ala vettiik a /B-nitrozo-a-naftolkobalt komplex vegyii-
let kloroformos oldatanak extinkcios faktorat. Megallapitottuk, hogy ez
a szam (kllénbozd kobalt-s6k hasznalata esetén is) a megadott koncentra-
ciok kozott allandd

A modszer részletes feldolgozasa utan foglalkozni kellett azzal a kér-
déssel is, hogy az élelmiszer elkészitése a vizsgalatra nedves roncsolassa
vagy hamvasztassal torténjék-e. Parhuzamos kiserletek azt mutattdk, hogy
a hamvasztassal kapott eredmények — az irodalmi tapasztalatokkal ellen-
tétben — nem kisebbek. Ezek szerint sziikség esetén a hamvasztasos el6-
ké?ﬁﬁég ha hosszadalmasabb is, de kell6 gondossaggal biztosagosan felhasz-
nalhato.

Mindezek alapjan az javasolhato, hogy 2—10 g élelmiszerminta fel-
hasznalasa esetén az el6készités lehet6leg a gyorsabb nedves roncsolassal
torténjek. Felhasznalhato ennél nagyobb mintamennyiség is a roncsoldsra
ha a vizsgalando élelmiszer folyadée vagly igen hig pépes anyag, melybdl
a viz nagy része beparlas altal kénnyen eltavolithato. Rendszerint azonban
10 g-nal nagyobb minta csak hamvasztassal készithet6 el6 megnyugtatoan,
ahol is annak lassusagaval szdmolni kell. A hamvasztéast salétromsav hozza-
adasaval gyorsitani lehet. Magnéziumsdk hozzaadasaval rossz tapasztala-
taink voltak. Ebben az esetben kobalt veszteség mutatkozik, amely gyak-
ran az 50%-ot is meghaladhatja.

g ﬁ részletesen kidolgozott vizsgalati eljaras leirdsat az aldbbiakban
adjuk:

1 Nedves roncsolas. Minthogy a roncsolast fokozott gonddal kell végezni
s annak elhuzodasa veszteségekhez vezet, csak annyi anyagot szabad egy
E(/lzsgélathoz felhasznalni, amennyi legfeljebb 5 g, "de celszer(ien 3 g-nal

evesebb szarazanyagot tartalmaz. Ebben az esetben is a lemért darabos
anya% mennyisége ne haladja n1eg az 50 g-ot. 50 g-nal nagyobb mintat
csak folyadékbol vagy igen hig pépbdl szabad bemérni. A nedves roncsolast
egyébként a koradbbi el6irasaink szerint (10, 11) kell elvégezni.

2. Hamvasztas. Kozvetlen vizsgalatra 10—50 g vizsgalandé minta
hasznalhato fel, melynek szarazanyagtartalma 3—20 g lehet. Nagy ned-
vességtartalmi, darabos anyagokat (pl. zoldségeket) el6zetesen, ismert
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nedvességtartalomig kell szaritan,, az igy nyert szaritott anyagokbol
leket legfeljebb 50 g-ot (legfeljebb 20 g szarazanyagtartalommal) bemeérni.

Az apritott anyagot kvarc-csészebe helyezzuk, hozza cseppenként
1—2 ml ac. salétromsavat adunk és jol elkeverjuk. Az egészet elGszor
— Ovatos kevergetés kozben — Ids langon melegitjuk, majd a habzas befe-
jezése utan valamivel nagyobb langgal elszenesitjuk, végil pedig az elsze-
nesedett maradékot 500—550 C°-os kemencében fehérre izzitjuk. A hamut
5 ml 18%-os s6savval 1 csePp cc. salétromsavval és 5 ml vizzel gyengén
melegitjuk, mig az teljesen fel nem oldddik. Lehiités utan az oldatot 25—30
ml vizzel 100 ml-es jédszamlombikba mossuk at.

3. A kobalt tartalom meghatarozasa.

3.1. A mddszer elve. A kobalt /3-nitrozéd a-naftollal szines komplex
ve%y[]letet alkot. A vegyilet kloroformos oldatdnak szinintenzitdsa a
kobalt tartalommal ardnyos és mértéke fotométerrel megallapithatd.

3.2. Kémszerek. 50%-0s ammoniumcitrat p. a. (500 g citromsav p
a.-t 250 ml deszt. vizben feloldunk cc. ammaédnidval — o6vatos adagolas
mellett — pH: 7,0-ra bedllitjuk és 1000 ml-re t6ltjuk deszt. vizzel).

cc. ammoénia p. a. fs.: 0,88—0,90

cc. HD2 p. a

jégecet p. a.
) 1%-0s /3nitroz6- - naftol reagens (1 g /9-nitrozé-a-naftolt 100 ml
égecetben feloldunk és 1 g aktiv szenet adva sotét szinl ivegdugés Uveg-
en taroljuk. Hasznéalat el6tt Osszerdzzuk és szlrjik

kloroform p. a.

2 n HCL p. a

2 n NaOH pa. a.

cc. HB04 p. a. fs.: 1,84

3.3. A modszer keresztiilvitele. A hamu oldatot ill. a nedves roncsolas
atjan nyert oldatot (melynek kobalt tartalma 2—20 y) hatszor 5 ml des/t.
vizzel 100 ml-es becsiszolt dugds jodszamlombikba mossuk. 3ml ammonium-
citrat puffert és annyi cc. ammaniat adunk hozza, hogy az oldat kémhatésa
pH: 4 és 5 kozé essek. Az oldat leh(itése utdn 1 ml tomény hidrogénpero-
xidot, majd kis id6 mualva 2 ml reagenst adunk az oldathoz. Osszerdzés
utan 2 dran at szobahdfokon allni hagyjuk. Ezutadn az oldatot 100—150
ml-es valasztotolcsérbe mossuk, at, 15 ml kloroformot adunk hozza, és ezzel
1 percig jo er8sen razzuk. A rétegek szétvalasa utdn a also, kloroformos
réteget egy masik hasonlé nagysagu valasztotdlcsérbe engedjik, és azt
20 ml 2 n s6savval,majd el6szér 15 ml,utdna 10 ml 2 n natronltiggal mossuk.
Az utols6 mosas utan az elkilonilt kloroformos réteget keményitett sz(ir6-
papiron keresztiil kémcs6be sz(rjik.

A megsz(irt kloroformos oldat szinintenzitasat 3, illetve 2 cm-es kiivet-
taban fotométerben S 53-as szinsz(ir6vel mérjik. Osszehasonlitd oldatot
is készitlink, mely az sszes reagenseket tartalmazza, és ugyanuigy kezelend,
mint a vizsgalando6 anyag. A keletkezett szin intenzitdsa 4—b5 6réan &t allandé.

Szamitas menete:

576x E
Kobalt tartal Ikg— ----=----m--
obalt tartalom mg/kg R
ahol o
E = a mért extinkcid
d = a kivetta vastagsaga (cm)
s = bemért anyag mennyiseége (g)



A fent leirt modszer segitségével szamos élelmiszer kobalt tartalmat
meghataroztuk részben nedves roncsolassal, részben hamvasztassal tor-
tént el6készités utan. Tekintettel a takarmanyok kobalt-tartalmanak fon-
tossagara néhany takarmanyvizsgalatot is végeztiink. Az eredményeket
a 2. tablazatban foglaltuk ossze.

ELELMISZEREK ES TAKARMANYOK KOBALT-TARTALMA mg/kg

2. tablazat

Kobalt tartalom

Sor- . S;?;:Z Bemért  Vizsga-
szam Név eredeti  szaraz  tart minta  lato
mintad- anyag- % g szama
ban ban
1 Szaritott éleszt6, német* 5,130 5,64 90,2 2 3
2 Szaritott éleszt6* 0,980 1,07 90,6 3 5
3 Sutd éleszté* .. 0,755 2,46 30,6 5 5
4 Gyo6ri szeszélesz 0,250 5,25 4.8 20 2
5 Fejes kaposzta* ... 0,025 0,33 77 50 3
6 Salata* 0,025 0,51 4,9 50 3
7 Sérgaborsé** 0,092 0,11 86,5 10 2
8 Lencse** ...... 0,170 0,20 84,8 10 2
9 Fehér bab** 0,220 0,26 84,9 10 2
10 Kakaé** ... 0,576 0,62 92,9 10 2
n Tea (kinai)** 0,360 0,40 90,8 10 2
12 Blzadara** .. 0,052 0,06 86,7 20 2
13 Arpa dara** 0,029 0,03 86,2 20 2
14 Lucerna** ... 0,025 0,16 157 50 4
15 Marharépalevél*.. 0,040 0,34 11,8 30 3
16 Csibetdp 202*** 0,199 0,23 88,0 10 4
17 Baromfitap 302** .. 0,192 0,21 90,5 10 4
18 Dercés kacsapat ** 152... 0,434 0,49 88,5 10 4

*Az el6készités nedves roncsolassal tortént.
**Az el6készités hamvasztassal tortént.

Megallapitottuk, hogy a mdédszer jél hasznalhaté s a parhuzamos ered-
mények kozotti eltérések altalaban 10%-on belil vannak. Minthogy a
meghatarozandd kobalt tartalom igen csekely, a vizsgalat keresztilvitele
természetesen fokozott gondot igényel.
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BbICTPbIE METO/[bl OMNPEAENEHNA METAJIZIOB B MULLEBBIX
MPOAYKTAX KOMMNEKCOOBPA3YOWMMW BELWLECTBAMW. VIII.
OMPEAENEHVNE KOBAJIbTA

17. LWnaHap v 3. Keseu

Moapo6HO pa3paboTaHHbIi METOA OnpefeneHUst KobasbTa OCHOBbLIBAETCS Ha
TOM, YTO a-HUTPO30 /9-HapTon 0Bpa3yeT KOMIM/IEKCHOE COEAVHEHME C KOGanbTOM,
pacTBOPUMOE B X/10pOthopMe. VIHTEHCMBHOCTL OKPaCcKW pacTBOpa 3aBUCUT OT COAEp-
XaHus kobabTa. MeTog NpUroaHbIin Ans onpegeneHns copepxanuns 2—20 y Kobanb-
Ta B MWLEBbLIX NpoAyKTax. MuLLEBbIE NMPOAYKTbI NOArOTOBSIOTCA K ONPEAeNeHnto
MUHepaM3aumein WM 030/1EHMEM.

SCHNELLVERFAHREN ZUR BESTIMMUNG DER METALLE IN
LEBENSMITTELN MITTELS KOMPLEXBILDENDER STOFFE. VIII.
DIE BESTIMMUNG VON KOBALT

P. Spanyar und J. Kevei

Das ausfiihrlich, ausgearbeitete Kobalt-Bestimmungsverfahren beruht
darauf, dass das a-nitroso /S-Naphthol mit Kobalt eine in Chloroform 16s-
liche, rote komplexe Verbindung liefert. Die Farbintensitdt der Ldsung
ist dem Kobaltgehalt proportional. Die Methode eignet sich in Lebbensmit-
teln zur Bestimmung von 2—20 y Kobalt. Die Vorbereitung des Lebens-
mittels erfolgt durch nasse Zersetzung oder .VVeraschung.

RAPID METHODS FOR THE DETERMINATION OF METALS IN
FOODS WITH THE AID OF COMPLEX FORMING AGENTS, VIII.
DETERMINATION OF COBALT

P. Spanyar and J. Kevei

The method of cobalt determination evolved in detail by the authors
is based on the fact that a-nitroso /3-naphthol forms with cobalt a red com-
plex compound soluble in chloroform. The colour intensity of this solution
proved to be proportional to its cobalt content. The method is suitable
for the determination of cobalt contents of foods from 2 to 20 mg. The
food sample is prepared for the analysis by moist destruction or by inci-
neration.

METHODES RAPIDES POUR LE DOSAGE DES METAUX DANS
LES DENREES ALIMENTAIRES AVEC DES CORPS FORMANT DES
COMPLEXES VIII.

DOSAGE DU COBALT

P. Spanyar et J. Kevei

La méthode élaborée en detail pour le dosage du cobalt est fondée
sur le fait que I’a-nitroso /3-naphtol donne avec du cobalt un composé com-
plex rouge soluble au chloroforme. L’intensité de la coloration de la solution
est proportionnelle & la teneur en cobalt. La méthode peut servir pour
le dosage de 2 & 20 y de cobalt dans les denrées alimentaires. La prépara-
tion de I’échantillon se fait par dissolution complete ou par incinération.
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