DEPARTAMENTO DE BROMATOLOGGIA, TOXICOLOGIA Y
ANALISIS QUIMICO

Director: R. Garcia-VILLANOVA

“CONTROL ANALITICO DEL PLOMO EN ALIMENTOS
CONSERVADOS. II. INVESTIGACION Y DETERMINACION EN
CONSERVAS DE ORIGEN VEGETAL”

por

A. CaBaLLERO Prasencia, M.* C. LopEz MARTINEZ y
R. Garcia-ViLLanova

RESUMEN

Se ha determinado el plomo por un método espectrofotométrico en
{diferentes alimentos envasados. Los resultados obtenidos muestran que
“las conservas de guisantes y maiz contienen niveles de plomo de hasta
' 0,40 ppm y 0,46 ppm.

. La contaminaciéon por plomo se debe principalmente a la mala ca-
‘lidad de la hojalata del envase y/o al proceso de preparacién.

SUMMARY

Lead has been determinate for a espectrofotometric method in dife-
rents canned foods. The resultats obtained show that the canneds
goods of peas and corn contain levels of lead up to 0,40 ppm and 0,46

§ The contamination of lead is mainly owing to the bad quality of the
tin plate of the botting and/or to the manufacturing process.

RESUME

On a determiné le plumb por une méthode espectrophotométrique
- dans différents aliments conservés. Les resultats obténus montrent que
les conserves de petits pois et mais contiennent des niveaux de plumb
Jusqu’a 0,40 ppm et 0,46 ppm.
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La contamination avec du plumb est due principalement a la mg,
vaise qualité du fer blanc de la boite et/ou au proces de preparations.

INTRODUCCION

En nuestro trabajo
plomo
dos). En el presente resumiremos los resultados encontrados en
conservas

La presencia de plomo en estos alimentos ha sido puesta de
manifiesto por SpauULDING (2), que asegura se debe en ocasiones a
residuos de pesticidas.

Takepa y col. (3) han estudiado la presencia de plomo en ve-
getales y frutas y Duccan y col. (3) han determinado este catién
en otros productos comestibles. Asimismo, DonNovaN y col. (5) mide
la contaminaciéon en animales, plantas, alimentos y aguas de bebida
en la zona del Oeste de Irlanda. En otros paises han sido realizados
estudios similares como en el Norte de Alemania por RATHJEN ¥
col. (6), en la zona industrial de Zerjav (Yugoslavia) por KERIN (7)
y en el Oeste de Canad4 por JoHN (8). GRaHAM y col. (9) han de-
terminado plomo en hierbas usadas como pasto procedentes de
areas suburbanas del Norte de California y STeH y col. (10) en el
té de la India.

En los zumos de frutas y cervezas se ha determinado el plomo
por SNoDIN (11). ZurLo y col. (12) lo han investigado en cervezas
consumidas en Mildn y BoNNE MaIRE (13) en vinos.

Como ya indicamos en nuestro trabajo citado (1), la mayoria
de las legislaciones extranjeras consideran que el contenido de
plomo en los alimentos no debe ser superior a 0,3 ppm.

En este trabajo, hemos determinado el contenido de plomo en
alimentos enlatados adquiridos en el comercio granadino, aunque
casi todos de procedencia nacional. Todos los datos obran en nues-
tro protocolo. Razones de discreciéon nos obligan a omitirlos en la
presente publicacidn.

PARTE EXPERIMENTAL
Material

Espectrofotometro UV, Hitachi-Perkin-Elmer, mod. 124 con re-
gistro grafico de igual marca mod. 165.
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Medidor de pH, Radiometer mod. pH 26 con electrodo de vi-
io y calomelanos saturado.

Horno Heraeus, mod. MR 170.

Balanza analitica, Mettler mod. H10.

eactivos y disoluciones empleadas

Disolucion patréon de nitrato de plomo—1,6 g de nitrato de plo-
mo Probus (R.A.) se disuelven en agua destilada hasta 1.000 ml.
‘Se titula con EDTA.

it

4 Disoluciéon de amoniaco 0,88 M.—55,3 ml de disolucién de amo-
‘niaco Probus (d = 0,923) se completan con agua destilada hasta
11.000 ml.

; Disolucion de dcido clorhidrico 5 M.—437 ml de disolucién CIlH,
‘Probus (d = 1,18) se diluyen con agua destilada hahsta 1.000 ml.
. Disolucion de

en agua destilada hasta 100 ml.

1 Disoluciom de metabisulfito sédico.—1,25 g de metabisulfito
dico Panreac, se disuelven en agua destilada hasta 100 ml.
Disolucion de ditizona.—0,05 g de difeniltiosemicarbazona U.C.B.
'se disuelven en tetracloruro de carbono hasta 100 ml.

Disolucion

‘marca Panreac,

Disolucion de citrato aménico—25 g de citrato amonico, Pro-
bus, se disuelven en agua destilada hasta 100 ml.

1 Disolucién de cianuro potdsico—10 g de CNK, Panreac, se di-
suelven en agua destilada hasta 100 ml.

,‘ Disolucion hidroxilamina.—20 g de hidroxilamina Merck, se
disuelven

1100 ml.

Disolucion de sulfito-cianuro amoniacal.—1,5 g de sulfito sédico,
’}3 g de cianuro potasico y 340 ml de amniaco 0,88 M se disuelven
‘en agua destilada hasta 1.000 ml.

METODO GENEAL
Se ha seguido el método citado por PearsoN (14), con las si-

guientes modificaciones personales para muestras que contienen
' relativamente altas cantidades de Ca2+t, Mg2+ y PO3—.
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Las muestras se calcinan a menos de 500° y las cenizas se alcj,.
linizan con amoniaco 0,88 M, posteriormente se le afiade acido clg:
hidrico 5 M hasta que el medio se haga 4cido. Agregar 10 m] mjg
de acido clorhidrico, calentar a 60°, afiadir 2 ml de disolucién e
yoduro sddico al 20 por ciento y reducir el yodo libre con 2 ml] de
disolucién reciente de metabisulfito soédico al 1,25 por ciento, enfria
y posteriormente anadir 4cido clorhidrico 1 N hasta conseguir un
volumen 50-75 ml.

Agregar 10 ml, exactamente

1 por ciento (solucién reciente), agitar durante treinta segundos y
una vez transcurrido este tiempo transferir la capa inferior a un
matraz y lavar la capa acuosa dos veces con tetracloruro de car
bono (sin mezclar). Extraer de nuevo con 10 ml de carbamato,
reuniendo los lavados y las extracciones obtenidas. Afadir 2 ml
de acido sulfurico diluido obtenido agregando en un tubo de en-
sayo 1 ml de agua y 1 ml de 4cido sulfurico. Evaporar todo el te-
tracloruro de carbono y ahadir postericrmente 0,

perclérico. Calentar hasta que la soluciéon se ponga fuertemente
humeante, enfriar y afadir 10 ml de agua y 5 ml de acido clorhi-
drico 5 M, hervir durante 1 minuto, enfriar, afadir 2 ml de diso-
lucién de citrato amonico al 25 por ciento, conseguir un pH = 9-9,5
con amoniaco 0,88 M. Agregar 1 ml de disolucién de cianuro pota-
sico al 10 por ciento, y si la muestra contiene mucho hierro ahadir
también 1 ml de disolucién de hidroxilamina hidroclérica al 20
por ciento.

En una ampolla de decantacién se anaden 30 ml de disolucién
de cianuro-sulfito amoniacal, 10 ml de tetracloruro de carbono,
0,6 ml de ditizona al 0,05 por ciento y la disolucién obtenida ante-
riormente, donde suponemos existen trazas de plomo.

Se mide la ebsorcién a 520 nm, poniendo como blanco tetra-
cloruro de carbono.

En la Tabla I se consignan los resultados encontrados en las
muestras de verduras conservadas y que corresponden a la media
de 5 determinaciones concordantes.

Las desviaciones tipicas se han calculado sobfe 12 determina-
ciones. En todos los casos se ha partido de 30 g de muestra siguien-
do el método ya indicado.
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TABLA I
7nservas de Absorbancia pPpm de Pb Desviaciéon
- verduras 520 nm en muestra tipica o
Guisantes 0,46 0,40 + 0,020
Zanahorias 0,41 0,34 + 0,010
0,32 0,21 + 0,010

- En la Tabla II se exponen los resultados de las muestras de fru-
tas, tubérculos y semillas analizadas y en las que se han encontrado
cantidades medibles de Pb. Se ha partido igualmente de 30 g de
" muestra y se ha seguido en la expresiéon de los resultados el cri-
“terio indicado anteriormente:

TABLA 1II
Absorbancia ppm de Pb Desviacion
520 nm en muestra tipica o
" Maiz en grano 0,50 0,46 + 0,012
‘ 0,40 0,32 + 0,004
\ 0,41 0,34 + 0,010
~ Cabello de angel 0,46 0,40 + 0,011

, Se han analizado, ademés de las muestras consignadas en las
' Tablas I y II, las siguientes conservas vegetales: habas, esparragos,
'espinacas, alcachofas, champifiones, macedonia de verduras, menes-
jtra de verduras, judias verdes, pimientos, remolacha, pifia, ciruelas,
"x;guindas., mermelada de naranja, manzanas, macedonia.de frutas,
. melocoton y fresas. No se han encontrado en ellas cantidades per-
1; eptibles de plomo, sélo en algunas indicios inferiores a 0,1 ppm.
" Se ha seguido en todos los casos el método general con cantidades

crecientes de muestra (10, 20 y 30 g).

DISCUSION DE LOS RESULTADOS

} En las conservas de origen vegetal analizadas se han encon-
“’Crado cantidades de Pb que rebasan sensiblemente las cifras dadas
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como maximas en las muestras de guisantes, maiz en grano v ca-
bello de angel.

Las muestras de zanahorias, patatas y peras contienen canti-
dades de plomo proximeas a los limites tolerados.

El resto de las muestras estudiadas no presentan cantidades de
plomo perceptibles y en la mayoria de los casos, la concentracion
de este catién es inferior a 0,1 ppm.

Se aprecia en las conservas de origen vegetal estudiadas, me-
nor cantidad de plomo que en las de origen animal.

El método seguido es adecuado por su exactitud y sensibilidad,
ya que permite determinar concentraciones desde 0,20 ppm.

Se puede concluir, por el estudio realizado, que la presencia de
plomo en las muestras puede ser debida a la mala calidad del en-
vase. Igualmente, no se puede descartar una contaminacién en los
procesos industriales a causa del utillaje utilizado.
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