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ZASTOSOWANIE EKSTRAKCJI CHINOLINA DO ILOSCIOWEGO
OZNACZANIA BARWNIKOW ZYWNOSCIOWYCH

Z Zakladu Badania Srodkéw Spozywezych AM w Warszawie

W pracy mniniejszej zastosowano chinoline celem wyizolo-
wania barwnikéw z artykuldw 2Zywnosci. Dobre wyniki
otrzymano przy iloSciowym oznaczaniu kokcyny w cukier-
kach.

Oznaczanie barwnikéw w Zywnos$ci jest zagadnieniem dos¢ skompliko-
wanym, a podstawowe trudnosci zwigzane sg z iloéciowym wydzieleniem
barwnikéw, znajdujacych sie w badanych $rodkach spozyweczych.

Sprawa iloSciowego oznaczania barwnikéw jest o tyle wazna, Ze nie
mozna bez ograniczenia dodawaé barwnikéw do zywnosci.

Ze wzgledu na to, ze najintensywniej barwione sg cukierki, prze-
prowadzono badania nad ilo$§ciowym oznaczaniem barwnikéw w tych
artykutach.

Dalsze postepowanie po wydzieleniu barwnikéw jest identyczne z oz-
naczaniem mieszanek barwnikéow (1, 2, 4).

CZESC DOSWIADCZALNA
1. Materialt do badania

Do badania uzyto cukierkéw — landryn, koloru pomaranczowego, pro-
dukowanych przez zaklady ,22 lipca” w Warszawie.

2. Identyfikacja barwnikéw w cukier’
k ac h

Badanie przeprowadzono w ten sposdb, ze najpierw izolowano barw-
niki z cukierkéw powszechnie znarig metodg za pomocg welny (5) i iden-
tyfikowano je po chromatograficznym rozdzieleniu (4).

3. Tzolowamnie barwnikow z cukierkéw
metodg chinolinowag.

Do izolowania zastosowano ekstrakcje chinolinows, sﬁosowanq przez
Mottiera i Potterata (3) w badaniach jakosciowych.

3. 1. Odczynniki

Chinolina destylowana bezposrednio przed badaniem.
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Bufor o pH 3 (3,5 g CH;3COONa .3H,0O + 50 ml kwasu octowego lo-
dowatego, uzupelnia sie wodg do objetosci 1 litra).

Eter etylowy, pozbawiony nadtlenkéw.
3. 2. Wykecnanie izolowania

Z cukierkéw przygotowano 60% wodny roztwér, nastepnie pobierano
26 m] roztworu do rozdzielacza, dodawano 44 ml wedy, 70 ml buforu
(stosunek roztworu badanego do buforu 1:1) i 25—30 ml chinoliny.
Silnie wyklécono, po czym odstawiono celem rozdzielenia sie warstw.
Po 10—30 minutach oddzielono chinoline z rozpuszczonymi w niej barw-
nikami, a pozostalo§¢é ekstrahowano jeszeze kilkakrotnie zmmiejszajgey-
i sie ilefciami chinoliny od 5 do 2 ml, az do catkowitego wyekstraho-
wania barwnika. Ctrzymane w ten sposéb wyciggi chinolinowe lzczono
razem 1 przenoszono iloéciowo do rozdzielacza, dodawano trzykrotng ob-
jetose eteru i okoto 10—20 ml wody destylowanej. Mieszanine silnie
‘wyklécono i odstawiano na 10-—15 minut. Po rozdzieleniu sie warstw
zlewano warstwe wodng z rozpuszczonym w hiej barwnikami. Ekstrak-
cje wodg wykonywano kilkakrotnie, az barwnik catkowicie przeszed?
do dodawanych coraz mniejszych iloici wody.

Otrzymane wyciggi wodne barwnikéw lgczono razem i odparowywa-
no w temperaturze 60° do objetosci ckolo 0,5 ml.

Jezeli odparowane wyciggi wodne zawierajg oprocz barwnikéw zanie-
czyszczenia pochodzace z cukierkéw, nalezy ekstrakeje chinolinowg po-
wtbérzy¢ jeszcze raz.

4. Chromatograficzne rozdzielanie bar w-
nikow

Otrzymany, zageszczony roztwoér wodny barwnikéw przenoszono ilog-
ciowo na arkusze bibuly Whatman Nr 4 o wymiarach 15 X 50 cm w po-
staci dwunastu plam umieszczonych na linii startowej. Arkusze bibuly
umieszczano w komorze chromatograficznej przeprowadzajgc chroma-
tografie wstepujgcs, przy uzyciu jako rozpuszczalnika n-butanolu, etano-
lu i wody (2:1:1). Po skofczonym rozdzielaniu trwajgcym do 24 go-
dzin bibule wyjmowano z komory i suszono.

5 Dznaczanie ilosciowe barwnikow

Z chromatograméw wycinano bibule zajetg przez poszczegolne barw-
niki oddzielnie, cieto na drobne kawalki i eluowano wodg barwnik z bi-
buty az do catkowitego wyekstrahowania.

Bibule z plamami barwnika wycinano w ten sposob, aby powierzchnia
bibuty dla kazdego barwnika wynosita 95 c¢m?

Wyciggi wodne barwnikéw odparowywano na lazni wodnej o tempe-
raturze 600 do takiej objeto$ci, aby mozna bylo je przenies¢ ilosciowo
do kolbkek miarowych pojemnosci 25 ml. Po uzupelnieniu wodg do kres-
ki oznaczano gesto$é optyczng otrzymanych barwnych roztworéw, na
podstawie czego z uprzednio wykre§lonej krzywej wzorcowej dla bada-
nego barwnika odezytywano zawario$¢ barwnika w badanym roztworze,
co poOzniej przeliczano na material wyjsciowy (cukierki).
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6. Oznaczanie iloSciowe kokcyny no-
wej w cukierkach

6. 1. Wykreslanie krzywej wzorcowej

Przy oznaczaniu wykreslano krzywa wzorcows dla kokcyny. Najpierw
przygobowywano 50% roztwér wodny cukierkéw oraz roztwér podsta-
wowy kokcyny zawierajacy 0,462 mg w 1 ml. Nastepnie do czterech sze-
regow zlewek odmierzano po 0,00; 0,25; 0,50; 0,75; 1,00; 1,25; 1,50 ml
roztworu podstawowego kokcyny i dedawano do kazdej zlewki po 24
ml 60% roztworu cukierkéw, uzupelniono wodg do 26 ml, mieszano
i ekstrahowano barwniki chinoling, jak podano w p. 3, i przeprowadzano
rozdzielanie chromatograficzne zgodnie z pkt. 4. Po rozdzieleniu chro-
matograficznym eluowano kokcyne. z bibuly i oznaczano gestosé optycz-
ng otrzymanych roztworéw, jak podano w pkt. 5. Jako odnoénik stuzy?t
roztwér ofrzymany z cukierkow

bez dodatku kokcyny. A
Nastepnie obliczano srednie £
wartodei dla gestosci optycznych a8t
czterech réwnoleglych oznaczen
i wykreSlano krzywsg wzorcows ary .
zaleznoéci gestosci optycznej od
stezenia barwnika (ryc. 1). a6y
6. 2. Wykonanie oznaczenia
Pobierano cztery probki po ast
26 ml 60% roztworu cukierkéw
i przeprowadzano ekstrakcje chi- o4r
nolinowa, rozdzielanie chromato-
graficzne, eluacje oraz oznaczanie a3r
gestosci optycznej, jak podano
w - punktach 3. 4. i 5. Nastepnie 02y
na podstawie s$redniej wartoéci
ekstynkcji cobliczano zawartosé atr
barwnika z krzywej wzorcowe]
wykreslonej w 6. 1., stwierdzajgc -
580 mikrogramow kokeyny w 6 2 1w ‘75’4 Zjo/,g/z,z;f
100 g cukierkéw.

OMOWIENIE WYNIKOW

Mozno$¢ zastosowania chinoliny do izolowania barwnikow ze $rodkow
spozywezych, jako jednego ze sposobow  ekstrakceji przy iloSciowym
oznaczaniu barwnikéw w zywnosci, sprawdzono na przykladzie ozna-
czania kokcyny w cukierkach. Niewatpliwie koniecznym jest przepro-
wadzenie badan z pozostalymi barwnikami, jak roéwniez opracowanie
pestepowania analitycznego dla wszystkich typéw srodkéw spozyw-
czych, Oceniajac metcde na podstawie przeprowadzonych badan, nalezy
stwierdzi¢, ze w przypadku kokcyny daje ona powtarzalne wyniki. Do
izolowania najdogodniejszym jest pobieranie proébki takiej wielkosci,
aby ilcé¢ barwnika w niej zawartego nie wymagata wiekszej n'z 3—4
krotnej ekstrakcji chinoling. Czesto zdarza sie, szczegélnie przy pobiera-
niu do badania duzej probki, ze roztwér wodny barwnika otrzymany
w wyniku wyekstrahowania chincliny zawiera zanieczyszczenia pccho-
dzgce z artykulu zywnogci. W takim przypadku malezy ekstrakcje chi-
nolinowg przeprowadzaé¢ dwukroinie.
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W czesei doswiadczalnej podano zastosowanie do chromatografii roz-
puszczalnika zlozonego z n-butanolu, etanolu i wody (2:1:1), ktoéry
przy niektérych mieszankach barwnikow moze okazaé sie niekorzystny.
Nalezy wtedy przeprowadza¢ proby z innymi rozpuszczalnikami (2).
Dobre wyniki otrzymuje sie rozdzielajac metodg chromatografii dwu-
kierunkowej przy uzyciu w jednym kierunku rozpuszczalnika podanego
wyzej, a w drugim kierunku 1-n NH,OH. Wazne dla otrzymania od-
twarzalnoéci wynikéw jest wycinanie zawsze takiej samej powierzchni
hibuly zajetej przez barwnik we wszystkich oznaczeniach, jak réwniez
przy przygotowywaniu krzywej wzorcowej.

Dodc duzg trudnoscig zwigzang z oznaczaniem barwnikéw jest posia-
donie wzoreéow czystych barwnikéw. Jak wiadomo, barwniki zywnos-
ciowe produkowane przez przemysl zanieczyszczone sg zaréwno zwigz-
kami nieorganicznymi, jak réwniez organicznymi, a wéréd nich dose
duzg ilo$cia barwnikéw bedacych produktami ubceznymi przy otrzymy-
waniu barwnika wlasciwego. W przypadku nie posiadania Wz»orcowych
barwnikéw dostarczanych przez odpowiednie zaklady produkcy]ne moz-
na we wilasnym zakresie w pracowni poddaé cczyszczaniu barwniki
handlowe, Najkorzystniejsze jest stosowanie ekstrakcji chinoling (oczy-
szczenie od czedci zwigzkéw nieorganicznych), a nastepnie oczyszczanie
chromatograficzne (wydzielenie barwmika wlasciwego).

C. Kpayse JIL. MTexapcxu 3. ApenaTt B. Kauabbapuancx

[NIPUMEHEHHUE XMHOJIMHOBOM 3KCTPAKUMU IIPUM KOJIMYECTBEHHOM
OTIPEAEJIEHUU TTUIEBLIX KPACOK
ConpepxaHue

Tlpy XOJUYECTBEHHOM ONpeAENeHHy KpacsiiiXx BellecTs YNOTPeGJsieMblX B TMHINEBO
APOMBIILICHHOCTH, NpHMeHeH OB IJs WX H3oampoBaHus xuHoswH, IlpoBepssin ero mnpu-
rOLHOCTb ONpEeAeJss KOKLMH HOBHIH B KOH(EKTax,

IMocsie M30JHPOBaHKsl KpPacSIHMX BeIIeCTB H3BJEKAJH MX W3 XHHOJMHA BOJOH, npuded
KpacslliMe BeUleCTBA pas3fleisiid TIpH TNoMowM 6ymaxKHolt xpoMartorpacduu. PaspesenHnle
Kpacsiliie BellecTBa W3BJeKand U3 OyMmMard ¥ B IOJYYEHHBIX DacTBOpPax OINpPEeJENsid MX
COMEePIKUMOe TP TIOMOLIH ONTHYECKOH 3KCTHHKIHM,

S. Krauze L. PieXarski, Z Arendt, W. Kalbarczyk

QUINOLINE EXTRACTION APPLIED IN THE DETERMINATION OF COLOUR
ADDITIVES IN FOODS
Summary

In the procedure of colour additives determination in foods quinoline was used
for the separation of dyes and suitability of the reagent was studied with coccine
dyed candies. After elution from candy the mixture of colour substances was
extracted from quincline with water and next separated by means of ascending
paper chromatography. Individual spots were eluted and the optical density of
eluates compared to standard solutions,

The method, being sensitive, shows small systematic error and can e used
for determination of minute amounts of colour additives.
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