ROCZN. PZH, 1982, T. XXXIII, Nr 4

ELZBIETA ANDRZEJEWSKA

OZNACZANTE ULTRAMARYNY W CUKRZE BIALYM BURACZANYM*

Z Zokladu Badania Zywnoéei 1 Przedmiotéw Uzytku Pesistwowego Zakladu Higieny
' w Warszawio
Kierownik: prof. dr M. Nikonorow

Opracowano metode okreslania zawartosci ultramaryny w culkrze, teckniky chroma-
tografii cienkowarstwowej.

Cukier bialy — sacharoza jest podstawowym érodkiem stodzgcym stoso-
wanym w Polsce. Jednym z etapéw jego produkcji jest proces rafinacji,
w sklad ktérego wchodzi wybielanie [6, 12]. Do tego celu dozwolone jest
w Polsce stosowanie ultramaryny niebieskiej CI 77007 [10, 17]. Réwniez
w innych krajach, barwnik ten znajduje sie na listach dodatkéw do zywnodci
[3, 4, 9, 15, 16]. Dodatek barwnika nie powinien przekraczaé najmniejszej
ilogci potrzebnej do uzyskania prawidlowego efektu technologicznego.

Ultramaryna — nieorganiczny barwnik, jest kompleksem sodowo — gli-
nowym siarkokrzemianéw (glinowo — sodowe zwiazki z kwasem krzemowym
i siarka), wytwarzanym z naturalnych mineralnych Zrédet [2, 11, 13, 14].
Nie posiada pelnej oceny toksykologicznej, réwniez nie ustalono ADI [5, 7].
Brak takze badan niezbednych dla rewizji istniejacej specyfikacji chemicznej
[5, 14].

W piémiennictwie nie znaleziono metod oznaczania ultramaryny w drodkach
spozywezych. Znane metody jakodeiowe wykrywania barwnika w herbacie
i cukrze, oparte sa na reakcjach barwnych |8].

Celem pracy bylo przygotowanie metody okreélania zawartoei ultramaryny

niebieskie] CI 77007 w cukrze bialym. '

MATERIAL I METODYKA

Przedmiotem badan byl cukier bialy, brrwiony w warunkach leboratoryjnych ultramaryng
w ilogel stosowane] w praktyce — 1,56 mg /100 g.

Stosowano barwnilk wzorcowy** [10] w voztworze wodnym, zawierajacym 45 mg/100 ml wody
destylowunej.

Szklo i sprzet oraz odezyumiki jak uprzednio [1], & ponadto: celuloza sproszkowans MN 300
do ehromutografii cienkowsrstwowej f-my Macherey, Nagel.
Zasada motudy pologa na olestrakeji barwnika z probek cukru, adsorpeji na kolumnie poli-
amidowej, usunigeiu zanicezyszezon, oluowaniu z adsorbenta oraz okresleniu ilosei technikeg
chrosiatograiii cienkowarstwowej,

Praygotowsnie kolumn chromatograficznych

Wolinny szhlino asbezpicezano u wylotu kuleezka szklana, wypelniano do wysokosei 6 cm

zawicring polismidu w wodzio destylowanej — pH 5-6. Do przygotowania jodnej kolumny
uzyweno ok. 2 g polismidu, Pozostulo$é adsorbenta zatrzymujaca si¢ na $cisnkech kolumny

spltukiwuno 10 ml acotonu.

¥ Prica wykonans w ramach problemu MR-12
** Producout — Z-dy Farb 1 Lakicrdw ,,Polifarh”, Zeklad Ultramaryny w Kaliszu.
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Ekstrakeja ultramaryny

Do 30 g prébki cukru dodawano ‘50 ml wody destylowanej o temp. 80°C. Mieszano do roz-
puszezenia cukru i cieply roztwér (laZnia wodna o temp. ok.100°C) iloéciowo przenoszono do
kolumny. Adsorbent przemywano: woda destylowana (5-krotnie po 10 ml, temp. 35°C — 40°C,
pH 5—6), acetonem (5 ml), i ponownie woda destylowana (jak wyzej). W czasie przenoszenia
roztworéw cukru do kolumny jak réwnieZ wymywania zanieczyszezen, stosowano pompe proz-
niowa. Z oczyszczonego okstraktu eluowano (bez uZycia pompy prézniowej) ultramaryne woda
destylowana (temp. 95°C), alkalizowana 259, amoniakiem do pH 8-—9, mieszajac adsorbent
w kolumnie (bagiotka szklana), aby zapobiec osadzaniu barwnika w warstwie poliamidu u wy-
lotu kolumny. Odrzucano pierwsze porcje eluatu (o barwie zo6ltej). Wodne roztwory barwnika
odparowywano do objetosci 1 ml na lazni wodnej o temp. ok. 100°C. Ekstrakty nanoszono na
chromatogram.

Chromatografia roztworéw badanych

Przygotowanie plytek do chromatografii— do 7,5 g celulozy MN 300, dodawano 45 ml wody
destylowanej, miksowano przez 5 minut i pokrywano 5 plytek (20x10 c¢m), grubo$é warstwy
0,25 mm. Plytki suszono przez 10 minut na powietrzu i aktywowano przez 1,5 godz. w temp.
110°C. 0,025 ml ekstraktu nenoszono na $rodkowe tory chromatogramu w odlegloéet 2 em od
dolnej krawedzi plytki. Roztwory wzorcowe — 0,023 ml, 0,020 ml, 0,018 ml na tory boczne.
Przed nanoszeniem dokladnic mieszano roztwory wzorcowe i badane. Po naniesieniu wzorca
i prébki, przeplukiwano mikropipety woda destylowana (w takich samych iloéciach jak roz-
twory wzorcowe i ekstraktu) 1 ponownie nanoszono na chromatogram. Rozwijano je technika
jednokierunkows wstepujaca do wysokosei 150 mm od punktu startu.

Poréwnujac charakterystyczne plamy barwnika wzorcowego z plemami ckstraktu badanecgo,
identyfikowano i okreslano ilosé ultramaryny. Réznicowano je takze w odniesieniu do indygotyny
CI 73015 oraz czerni brylantowej BN CI 28440 (tab. I).

Tabela I. "WartoSei Rf barwnikéw

. Nr Colour Mieszaniny rozwijajace*
Nazwa barwnika
Index 1 2 3
Czerri brylantowa BN 28440 0,28 0,12 0,11
Indygotyna 73015 0,25 0,45 0,46
Ultramaryna 77007 na starcie na starcio na starcie
x 1. 2,569, cytrynian sodowy — 259 amoniak — metanol — 80:20:12

2. n-propanol — etylu octan — woda destylowana — 60:10:30
3. izobutanol T rzed. — woda destylowana — etanol 969,—-259%, amoniak — 25:25:50:2

Wykrywalnoéé metody wynosi 0,12 mgfkg produktu (1,35 pg na chromatogramie), odzyski-
walnosé — ok. 80%,.

WNIOSKI

Metoda wumozliwia péliloSciowe oznaczenie ultramaryny niebieskiej CI
77007 w cukrze bialym (sacharozie) oraz pozwala na zréznicowanie ultra-
maryny od indygotyny CI 73015 i czerni brylantowej BN CI 28440 (barwni-
kéw niebieskich), dozwolonych w kraju do barwienia rcdkéw spozyw. zych
z wyjatkiem cukru.

E. AugxeeBcKa
OIIPEJEJEHUE YJBTPAMAPUHA B CAXAPE
PeswomMme

Paspaboran Meronx uAeHTUUKALUKM U KOJIMYECTBEHHOTO OINPEeJENeHUA YJIbTpa-
mapuuaa (CI 77007) poBapiaseMore K caxapy (caxapose) AJa OTOesKu.

MeTox 3akiiouaeTcss B 9KCTPAKIUM Kpacurensa u3 npobbl caxapa, agcopbuum HA
NOMMaMMIHON KOJNOHKE, YIaneHUM IIDPUMecei, SJnMM M3 ajgcopbenTa u onpexpene-



Nr 4 Ultramaryna w cukrze bialym 3929

HUM METOZOM TOHKOCJOMHOI XpoMartorpacduu. IIpumenuam uenxrwoaozy MN 300
a Taxkxe 3 pasBuBamupie ¢aspl. CTenesb MU3BISYCHMA COCTABIAET 0K0J0 80%,
MMHUMAIBHO ObHapy:xKuBaeMoe koaudecTso — 0,12 MI/Kr npoaykra.

MeTo noz3BOJAET OTAUYUTL YIAbTpaMapuH oOT uHaurotuHa (CI 73015) u Opun-
nmmadToBOTO uépHOro (CI 28440) — cMHMX KpacuTegen.

E. Andrzejowska
ULTRAMARIN DETERMINATION IN WHITE SUGAR FROM BEETROOTS
Summary

A method for identificetion and determination of blue ultramarin CI 77007 added to sugar
(saccharosc) for blanching was evolved. The method is based on extraction of the dye from
a samplo of the sugar, adsorption on a polyamide column, removal of impurities, elution of
adsorbent and determination of the contents by thin layer chromatography. Cellulose MN 300
and three developing phases were used. The recovery rate of the method was about 809, and
the detectability was 0.12 mg/kg of the product.

The method makos possible differentiation of ultramarin ageinst indygotin CI 73015 and
brillant black BN CI 28440 (blue dyes).
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