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(57) Спосіб підготовки проби харчових продуктів
для кількісного визначення синтетичних харчових
барвників, який включає використання сорбенту,
наприклад, оксиду алюмінію, який після проведен-
ня сорбції барвників промивають дистильованою
водою і проводять десорбцію барвників розчином
аміаку з масовою часткою 0,4-0,6%, відрізняється

тим, що попередньо сорбент послідовно обробля-
ють розчином гідроксиду натрію з масовою част-
кою 2,5-3,5% та розчином хлористоводневої кис-
лоти з молярною концентрацією 0,4-0,6 моль/дм3,
а потім проводять термообробку сорбенту і при
(120±10)°С, цей сорбент додають до водного роз-
чину харчового продукту, який, у випадку присут-
ності в ньому більше 10% цукру, попередньо очи-
щують за допомогою водного розчину оцтовокис-
лого свинцю з масовою часткою 10%, перемішу-
ють отриману суспензію, відділяють водну фазу
від забарвленого сорбенту декантуванням і, після
промивки та десорбції барвників, нейтралізують
отриманий розчин оцтовою кислотою до рН 6-7,
потім здійснюють спектрофотометрування.

   Винахід відноситься до галузі гігієни харчу-
вання і може бути застосований для визначення в
продуктах харчування водорозчинних синтетичних
харчових барвників, що відносяться до класів мо-
ноазобарвників, індігоїдних, хінофталонових та
трифенілметанових барвників.

Відомий спосіб підготовки проби, який здійс-
нюється наступним чином: до водного розчину ха-
рчового продукту додають концентровану оцтову
кислоту, перемішують розчин і додають до нього
оксид алюмінію для хроматографії, перемішують
отриману суспензію, після чого дають їй відстоя-
тися, освітлену частину розчину декантують, а за-
барвлений оксид алюмінію промивають дистильо-
ваною водою 2-3 рази, проводять десорбцію барв-
ника розчином аміаку з масовою часткою 0,5%,
отриманий розчин фільтрують через паперовий
фільтр і випаровують на водяній бані до об'єму 0,5
мл, після чого використовують для якісного визна-
чення методом тонкошарової хроматографії (Мо-
розова Г.И. Гель-хроматографический метод из-
бирательного извлечения синтетических красите-
лей из пищевых продуктов // Вопросы питання. -
1975. - № 4. - C. 80-81).

Недоліком даного способу є те, що він не дає
можливості використати розчини, отримані після
десорбції барвників з оксиду алюмінію для кількіс-
ного їх визначення спектрофотометричним мето-
дом через погані оптичні властивості, що обумов-

лене значним вмістом в підготовлених пробах пи-
лу оксиду алюмінію, який не осаджується повністю
навіть при тривалому (до 40 хвилин) центрифугу-
ванні. Пил утворюється при механічному руйну-
ванні часточок сорбенту, крім того, при тривалому
зберіганні сорбенту внаслідок гідролізу утворюєть-
ся гідроксид алюмінію,  який за певних умов також
перетворюється на пил. Фільтрування аміачних
розчинів барвників через паперовий фільтр при-
зводить до значних втрат барвників (до 48%) че-
рез їх сорбцію целюлозою. Спектр поглинання
отриманого після десорбції барвника розчину не
відтворює форму кривої спектру поглинання роз-
чину стандартного барвника, внаслідок чого абсо-
лютно неможливий аналіз багатокомпонентних
сумішей барвників за методом Фірордта. Навіть
при наявності в харчовому продукті тільки одного
барвника достовірність результатів значним чином
залежить від якості оксиду алюмінію. Крім того
продукти з підвищеним вмістом цукру містять зна-
чну кількість барвних речовин натурального похо-
дження, які утворюються при термічному розкла-
денні цукру, за властивостями вони дещо подібні
до синтетичних водорозчинних харчових барвників
і також адсорбуються оксидом алюмінію. Зазначе-
на обставина майже не впливає на результати які-
сного визначення барвників методом ТШХ, але
суттєво заважає проведенню аналізу спектрофо-
тометричним методом.
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Задачею запропонованого винаходу є підви-
щення точності способу за рахунок кількісного ви-
значення барвників.

Поставлена задача досягається тим, що сор-
бент послідовно обробляють розчином гідроксиду
натрію з масовою часткою 2,5-3,5% та розчином
хлористоводневої кислоти з молярною концентра-
цією 0,4-0,6 моль/дм3, а потім проводять термооб-
робку сорбенту при (120±10)°С, цей сорбент до-
дають до водного розчину харчового продукту,
який у випадку присутності в ньому значної кілько-
сті цукру попередньо очищують за допомогою во-
дного розчину оцтовокислого свинцю з масовою
часткою 10%, перемішують отриману суспензію і
відділяють водну фазу від забарвленого сорбенту
декантуванням, промивають забарвлений сорбент
дистильованою водою і проводять десорбцію бар-
вників розчином аміаку з масовою часткою 0,4-
0,6%, після чого нейтралізують отриманий розчин
оцтовою кислотою до рН 6-7, потім здійснюють
спектрофотометрування розчину.

Спосіб виконується наступним чином:
До оксиду алюмінію для хроматографії дода-

ють розчин гідроксиду натрію з масовою часткою
3%, об'єм якого повинен приблизно у п'ять разів
перевищувати об'єм взятого оксиду алюмінію, кі-
лька разів перемішують, залишають на одну годи-
ну, потім зливають рідину, осад промивають дис-
тильованою водою до рН 7-8 промивних вод, кон-
троль здійснюють за допомогою індикаторного па-
пірця. Після промивання до оксиду алюмінію до-
дають розчин хлористоводневої кислоти з моляр-
ною концентрацією 0,4-0,6 моль/дм3, об'єм якого
приблизно дорівнює об'єму використаного розчину
гідроксиду натрію, перемішують, залишають на
одну годину, зливають відстояну рідину, осад про-
мивають дистильованою водою до рН 5-6 промив-
них вод, контроль здійснюють за допомогою інди-
каторного папірця. Оброблений таким чином сор-
бент висушують шаром 5-7 мм при температурі
(120±10)°С протягом 6-7 годин. Висушений оксид
алюмінію у гарячому вигляді переносять у склянку
з пришліфованою пробкою. Гарантійний термін
зберігання сорбенту - 1 місяць при кімнатній тем-
пературі. Оброблений оксид алюмінію додають до
водного розчину харчового продукту (в тому випа-
дку, якщо харчовий продукт містить більше 10%
цукру, проводять попереднє осадження речовин,
які заважають,  розчином оцтовокислого свинцю з
масовою часткою 10% та відділення осаду
центрифугуванням), струшують кілька разів і за-
лишають на 20-30 хвилин, після чого промивають
забарвлений оксид алюмінію дистильованою во-
дою 3-4 рази і проводять десорбцію розчином амі-
аку з масовою часткою 0,5%, нейтралізують роз-
чин оцтовою кислотою до рН 6-7, потім вимірюють
оптичну густину отриманого розчину на відповід-
них довжинах хвиль і за градуювальною залежніс-
тю визначають масову концентрацію барвника в
розчині. У випадку сумішей барвників визначення
масової концентрації проводять після розрахунку
значень оптичної густини за методом Фірордта.

Прикладом застосування є:
1. Відбирають 25 мл безалкогольного напою і

переносять в колбу, в яку вміщено 2 г сорбенту,

підготовленого, як зазначено вище, та 5 см3 води,
струшують і залишають на 30 хвилин, потім знову
струшують і після відстоювання водну фазу декан-
тують. Забарвлений сорбент кількісно переносять
в пробірку і промивають дистильованою водою три
- чотири рази, до промитого сорбенту двічі дода-
ють по 4,5  см3 розчину аміаку з масовою часткою
0,5%, струшують протягом однієї хвилини, після
відстоювання водну фазу переносять в центрифу-
жну пробірку, в яку внесено 0,2 см3 оцтової кисло-
ти, доливають в пробірку розчину аміаку до мітки
10 см3, після перемішування розчин центрифугу-
ють і переносять в іншу пробірку, вимірюють опти-
чну густину отриманого розчину на відповідних
довжинах хвиль і за градуювальною залежністю
визначають масову концентрацію барвника в роз-
чині.

2. На вагах зважують наважку карамелі масою
(5000,0±0,1) мг і переносять її в колбу, в яку нали-
вають 15 см3 дистильованої води, відразу після
розчинення наважки в колбу вносять 2,5 см3 роз-
чину оцтовокислого свинцю з масовою часткою
10%, осад, що при цьому утворився, відділяють
центрифугуванням. Водну фазу переносять у кол-
бу, в яку вміщено 2 г сорбенту, підготовленого, як
зазначено вище, та 5 см3 води, струшують і зали-
шають на 30 хвилин, потім знову струшують і після
відстоювання водну фазу декантують. Забарвле-
ний сорбент кількісно переносять в пробірку і про-
мивають дистильованою водою три - чотири рази,
до промитого сорбенту двічі додають по 4,5 см3

розчину аміаку з масовою часткою 0,5%, струшу-
ють протягом однієї хвилини, після відстоювання
водну фазу переносять в центрифужну пробірку, в
яку внесено 0,2  см3 оцтової кислоти, доливають в
пробірку розчину аміаку до мітки 10 см3, після пе-
ремішування розчин центрифугують і переносять в
іншу пробірку, вимірюють оптичну густину отрима-
ного розчину на відповідних довжинах хвиль і за
градуювальною залежністю визначають масову
концентрацію барвника в розчині, після чого про-
водять розрахунок для визначення масової частки
барвника в зразку карамелі.

Таким чином, застосування даного способу
дозволяє підвищити точність аналізу, перейти від
якісного визначення барвників до кількісного (спек-
трофотометричним методом). В результаті засто-
сування запропонованого способу отримуються
розчини з потрібними оптичними характеристика-
ми. Проведення обробки оксиду алюмінію для
хроматографії розчином гідроксиду натрію при-
зводить до того, що сорбент звільняється від пилу
та значної частини гідроксиду алюмінію, підвищу-
ється сорбційна ємність за рахунок збільшення
пористості сорбенту. Після обробки розчином кис-
лоти утворюються активні центри на поверхні сор-
бенту, а також нейтралізуються залишки гідрокси-
ду алюмінію, який може знаходитись в порах сор-
бенту. Оксид алюмінію переходить в кислу форму,
і водний розчин харчового продукту не потребує
підкислення. Заявлений спосіб дозволяє проводи-
ти вилучення барвників з харчових продуктів зі
ступенем від 80% (для трифенілметанових барв-
ників) до 97% (для азобарвників).
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