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ZAS'OOSOWANIE EKSTRAKCJI CHINOLINĄ DO ILOŚCIOWEGO 
OZNACZANIA BARWNIKÓW ŻYWNOŚCIOWYCH 

Z Zakładu Badania środków SIJOżywczych AM w Warszawie 

W pracy niniejszej zastosowa'no chinolinę celem wyizolo
wania barwników z artykułów żywności. Dobre wyniki 
otrzymano przy ilościowym oznaczaniu kokcyny w cukier
kach. 

Oznaczanie barwników w żywności jest zagadnieniem dość skompliko
wanym, a podstawowe trudn,ości związane są z ilościowym wydzieleniem 
barwników, znajdujących się w badanych środkach spożywczych. 

Sprawa ilości-owego oznaczania · barwników j,est o tyle ważna, że nie 
można bez ograniczenia dodawać barwników do żywności. 

Ze względu na to, że najintensywniej ba,rwione są cukierki, prze
prowadzono badania nad ilościowym oznaczaniem barwników w tych 
artykułach. 

Dalsze postępowanie po wydzieleniu barwników jest identyczne z m
naczaniem mieszanek barwników (1, 2, 4). 

CZĘśC DOŚWIADCZALNA 

1. Mat,eriał do badania 

Do badania użyto cukierków - landryn, koloru pomarańczowego, pro
duko,wanych przez zakłady „22 lipca" w Warszawie. 

2. I d e n t y f i k a c j a :b a r w n i k ó w w c u k i e r- · 
kach. 

Badanie przeprowadzono w ten sposób, że najpierw izolowano barw
niki z cukierków powszechnie znańą metodą za pomocą wełny (5) i iden
tyfikowano je po chromatograficznym ,rozdzieleniu (4). 

3. I z o 1 o w a n i e h a r w n i k ó w z c u k i e T k ó w 
m e t o d ą c h i n o 1 i n o w ą. 

Do izolowania zastosowano ekstrakcję chinolinową, stosowaną przez 
Mottiera i Potterata (3) w badaniach jakościowych. 

3. 1. Odczynniki 

Chino.Una des ty Iowa-na bezpośr€dniio przed badaniem. 
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Bufor o ;pH 3 '(3,5 g CH3COONa. 3H20 + 50 ml kwasu octowego lo-
dowatego, uzupełnia się wodą do objętości 1 litra). 

Eter etylowy, pozbawi,()IIJ.y nadtlenków. 

3. 2. Wylmnanie izolowania 

Z cuki•e.rków przygo-t.owano 600/o wodny roztwór, nastę.pnie pobierano 
26 ml roztworu do rozdzi~lacza, d odawano 44 ml wody, 70 ml buforu 
{stosunek roztworu badaneg,o do buforu 1 : 1) i 25-30 ml chinoliny. 
Silnie wykłócono, p,o czym odstawiono cel-em rozdzielenia się warstw. 
Po 10-30 minutach oddzielono chinolinę z 11ozpuszcz,onymi w niej barw
nikami, a poz,cstafość ekstrahowano jeszcze kilkakrntnie zmni-ejszający
mi :się Hc0eiami chinoliny od 5 do 2 ml, a-ż d,o całkowite-go wyekstraho
wania barwnika. Otrzymane w ten sposób wyciągi chinoHnowe łączono 
razem i przenoszono ilościowo do rozdzielacz,a, dodawano trzykr,otną ob
jętość eteru i około 10-20 ml wody destylowanej . Mieszaninę silnie 
V>'ykłócono i odstawiano na 10-15 minut. Po rozdzieleniu się warstw 
zlewano warstwę wodną z l'Ozpuszczonym w niej barwnikami. Ekstrak
cje wodą wykonywano kilkakrotnie, aż ha,rwnik całkowicie p-rz.es7..edł 
do dodawanych coraz mniejszych ilości wody. 

Otrzymane wyciągi wodne barwników łącrono ra22em i cd.parowywa
no w tempe,raturz-e 60° dio objętoi<:i ,c1k0Ło 0,5 ml. 

Jeżeli odparowane wyciągi wodne zawierają oprócz barwników zanie
czyszczenia pochodzące z cukierków, należy ekstrakcję chinolinową po
wtórzyć jeszcze raz. 

4. C h r o m a t o g r a f i c z n e r o z d z i e l a n i e b ,a r w
n i kó w 

Otrzymany, zagęszczony roztwór wodny ba,rwników przenoszono iloś
ciowo na arkiu.sze bibuły Whatman Nr 4 o wymiarach 15 X 50 cm w po
siaci dwunastu plam umieszczonych na linii startowej. Arkusze bibuły 
umieszczano w komo,rze rchromat,ograficznej przeprowadzając chroma
tografię wstępującą, przy użyciu jako roz,puszczalnika n-buta,nolu, eta!no-
1u i wody (2 : 1 : 1). Po skońcwnym l'ozdzielani'll trwającym do 24 go
dzin h~bułę wy,jmowan,o z komOTy i suszono. 

5. O z n a c z a n i e i l •O ś c i o w e b a r w n i k ó w 

Z chromatogmmów wycinano bibułę zajętą przez poszczególne barw
ni.ki oddzielnie, cięto nia dl'Obne kawałki i eluowa,no wodą barwnik z bi
buły aż do całkowitego wyekstrahowanta. 

Bibułę z plamami barwnika wycinano w ten sposób, aby .powierrzchni,a 
bibuły dLa każdego barwnika wynosiła 95 cm2• 

Wyciągi wodne ba,rwników odparowywano na łaźni wodnej o tempe
rnturze 600 do takiej objętości, aby można było je przenieść ilościowo 
do kolbek miano,wych pojemno1śd 25 ml. Po uzupełnieniu wodą do kres
ki oznaczano .gęstość optyczną otrzymanyrch barwnych roztworów, na 
podstawie czego z uprzednio wykreślonej krzywej wzorcowej dla bada
nego barwnika odczytywano z,awartość barwnika w badanym roztworze, 
co pMmiej przeliczano na materiał wyjściowy (cukierki). 
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6. O z n a c z ,a n i e i l o ś c i o w e 
wej w cukierkach 

kokcyny n o--

6. 1. Wykreślanie krzywej wzoroowej 
Przy oznaczaniu wykreślano krzywą wzorcową dla ,kokcyny. Najpierw 

przygobowywa:no 50°/o roztwór wodny cukierków oraz roztwór podsta
wowy kokcyny zawierający 0,462 mg w 1 ml. Następnie do czterech sze
regów zlewek odmierz.an.o po 0,00; 0,25; 0,50; 0,75; 1,00; 1,25; 1,50 ml 
roztworu podstawowego kokcyny i dodawano do każdej zlewki po 24 
ml 60°/o r,oztwoiru cukierków, uzupeł,ni,ono wodą . do 26 ml, mieszano 
i ekstrahowano barwniki chinoliną, jak podano w p. 3, i przeprowadzano 
rozdzielanie cłwomatograficzne zgodnie z pkt. 4. Po rozdzieleniu chro
matografkznym eluowa-no fookcynę z ·bibuły i oznaczano gęstość optycz
ną otrzymanych rioztworów, jak podano w pkt. 5. Jako odnośnik służył 
roztwór otrzymany z cukierków 
b€z dodatku lmkcyny. 
Następnie oblkzano średnie 

wartości dla gęstości optycznych 
czterech równol€głych oznacz,eń 
i wykreślano krzywą wzoroową 
zależności gęst,ości optycznej od 
stężenia barwnika {ryc. 1). 

6. 2. Wyko,nanie o:znaczenia 
Pobiera.no cztery próbki po 

26 ml 600/o roztworu cukierków 
i przeprowadzano ekstrakcję chi
nolinową, rn-zdzielanie chromato
graficzne, eluację oraz oznaczanie 
gęstości optycznej, jak :podano 
w punktach 3. 4. i 5. Następriie 
na podstawie średniej wartości 
ekstynkcji obliczano zawa,rtoiść 
ba,rwnika z krzywej wzorcowej 
wyikreśl,onej w 6. 1., stwierdzając 
580 mik:r,o,gramów kokcyny w 
100 g cukierków. 

E 
0,8 

0,6 

0.5 

0.3 

0.2 

4,6 

OMÓWIENIE WYNIKÓW 

13,8 18,4 2J,O 2W 
µg/ml 

Możność zastooowania chinoliny do izolowania barwników ze środków 
sp,o.żywczych, jako j,ednego ze sposobów ekstrakcji przy ilościowym 
oznaczaniu barwników w żywności, sprawdz.oino na przykładzie ozna
czania lmkcyny w cukierkach. Niewątpliwie koniecznym jest przeprn
wadzenie badań z poz.ostałymi barwnikami, jak również opracowanie 
pC6tęp,owania analitycznego dla wszystkich typów środków spożyw
czych. Oceniając metodę na podstawie przeprowadz,onych badań, należy 
stwierdzić, ż,e w przypadku kokcyny daje ona powtarzalne wyniki. Do 
izolowania najdogodniejszym jest pobieranie próbki takiej wielkości, 
aby il ość barwnika w niej zawartego nie wymagała większ.ej n : ż 3-4 
krotnej ekstrakcji chinoliną. Często zdarza się, szczególnie przy pobiera
niu do badan1a dużej próbki, że r-o-ztwór wodny barwnika otrzymany 
w wyniku wyekstrahowania . chinoliny zawiera zanieczyszczenia pccho
dzące z artykułu żywności. W takim przypadku 1I1ależy ekstrakcję chi
nolinową przeprowadzać dwukrotnie. 
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W części doświadtZJalnej podano zastosowanie do chromatografii .:roz
puszczalnika złożo.nego z n-butanolu, etanolu i wo<ly (2 : 1 : 1), który 
przy niektórych mieszankach barwników może okazać się niekorzystny. 
Należy wtedy przepDowadzać próby z innymi ,rozpuszczalnikami (2). 
Dobre wyniki otrzymuje się rozdzielając metodą chromatografii dwu
kierunkowej przy użyciu w jednym kierunku rozpuszczalnika podanego 
wyżej, a w drugim kierunku 1-n NH4OH. Ważne dla otrzymania od
twarz.alnolci wyników jest wycinanie zawsze takiej samej powierzchni 
bibuły zajętej przez barwnik we wszystkich oznaczeniach, jak ,również 
przy przygotowywaniu krzywej wz,o,roowej. 
Dość dużą trudnością związaną z oznaczaniem ·barwników jest posia

danie wz,orców czystych barwników. Jak wiadomo, barwniki żywnoś
ciowe produkowane przez przemysł zanieczyszczone są za,równo związ
kami nieorganicznymi, jak również organicznymi, a wśród nich dość 
dużą il,ością barwników będących produktami ubccznymi przy otrzymy
waniu ha.rwnika właściwego. W przypadku nie posiadania wzorcowych 
barwników dostarczanych przez odpowiednie zakłady produkcyjne, moż
na we własnym zakresie w p,raoowni poddać cczyszczaniu barwniki 
handlowe. Najkmzystniejsze Jest stos,owanie ekstrakcji chinoliną (oczy
sz<:zenie od częici związków nieo,rganicznych), a następnie ()oczyszczanie 
chromatograficzne (wydzielenie barwnika właściwego). 

C. K p a y 3 e, Jl. TI e K a p c ,K H, 3. A p e H A T, :B. K a JI b 6 a ,p ą H 1e 

TIPHMEHEHHE XHHOJIHHOBO~ 3KCTPAKUHH TIPH KOJIH4ECTBEHHOM 
OTIPE)].EJIEHHH TIHlll,EBb!X KPACOK 

Co,11,e•p)l{aHitte 

TipH ·KOJrnqeCTBeHUOM onpe.n;€JieHHH KpaC51IUHX BeIUeCTB yno-npe•6 JrnCMb!X n UHII.le130i1 

npOMbllllJJeHHOCTH, npHMeHe!-l Ób!JI Jl.J151 H~ H30JIHpoaamrn x ,HHOJIH'II, flpoBep51JJH ero npll· 

ro.n;HOCTb onpeJJ.eJI5151 •KOKI.lHIH HOBblll •B KO.HCpe.KT3X, 

TiocJie .H30JJHpOBaHH51 Kp3C51IUHX BemecrB H3BJJeK3JJH HX ,J,13 XHHOJIHHa IBOJJ.OH, npH'le.A 

KpaC51IUHe eemecTBa pa3Jl,CJl51Jl•H npH rioMO·IUH 6yMa)l{HOH XpoMaTOrpacjJHH. Pa3J1,ene1rnble 

Kpacm1me aemecrna 'H3BJJeKaJJH ·H3 -6yMa•rn H B noJJyqeHHbIX pac11!lopax onpeJJ.eJJ51JiH nx 
co.n;e,p)l{HMOe npH noMOIUH OITTHqeoKoii: 3KCT!lJHKUHH. 

S. K r a u l'l e, L. P i e k a r .s k;i, Z. A r ,e n d t, W. K a 1 b a r c z y k 

QUINOLINE EXTRACTION APPLIED IN THE DETERMINATION OF COLOUR 
ADDITIVES IN FOODS 

Summ ary 

In the procedure of colour aidditive.s determination in foods quinoline was use.d 
for .the separation of dyes and suitability of the reagent was studied with coccine 
dyed candLes. After elution from candy the mixture of colour substances was 
extracted from quinoline w~th water and next ,separated by means of ascenod.ing 
paper chromatography. Individual s•pots were eluted and the optical density of 
eluates compared to standard .solutions. 

The method, ,being sensitive, shows small systematic error and can be used 
for determination cf minute amount.s of colour additives. 
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