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Spektrofotometrické stanovenie syntetickych farbiv
v pudingovych praskoch

TEREZIA SINKOVA - MARIA STANOVA - MILAN SUHAJ

Sthrn. Vypracovala sa metéda stanovenia jednozlozkovych a dvojzlozkovych syntetic-
kych farbiv v pudingovych praskoch. Farbiva sa extrahuji pri laboratérnej teplote vytre-
panim do zmesi metanolu a amoniaku (95:5). Obsah farbiv sa vyhodnoti spektrofotome-
tricky. Metdda je rychla, vytaznost stanovenia je 90,6 az 95,2 %, Standardnd odchylka pre
jednotlivé farbivé je v rozmedzi od 0,61 do 0,81 mg.kg™'. Vzhladom na maximélne povo-
lené davky mozno touto metddou pomerne spolahlivo stanovit nadlimitné obsahy farbiv
vo vyrobkoch.

Pri kontrole farbiv v potravindrstve maju prvorady vyznam dokazové me-
tody, ktorych ulohou je zabranit pouzivaniu farbiv, ktoré neschvilili zdravot-
nicke organy. Intenzita sfarbenia potravindrskych vyrobkov a farebné odtiene
n  _visia iva od druhu a mnozstva farbiva, ale aj od prostredia, podmienok
arl:k icie, spésobu technologického spracovania a pod., pricom citlivost jed-

'""vch farbiv na uvedené podmienky nie je rovnaka. Najcitlivej$im farbi-
vom je erytrozin, ktory je v poslednom ¢ase v centre zvySenej pozornosti aj
na pode FAO/WHO [1, 2]. Z uvedeného je zrejma opodstatnenost zdujmu
0 metddy stancvenia farbiv v poZivatinach, ktoré by umoznili zabezpecit kon-
trolu ich davkovania.

Analyza potravindrskych farbiv je spojend s radom problémov, v désledku
¢oho sa doteraz ani jeden z analytickych postupov neodportcal ako vSeobec-
ne platny, a to ani v medzindrodnom meradle. Prvym krokom pri dékaze
a stanoveni farbiv je ich izoldcia z potravindrskeho materidlu, ktord mus{
reSpektovat typ farbiva i prostredie, z ktorého sa mé uvolnit. Pritom treba do-
drzat urcité standardné podmienky, aby sa nezmenili intenzita a farebny od-
tien a sucasne treba zo vzorky odstranit zlozky, ktoré by pri analyze posobiti
rusivo. Napriklad fluorescen¢né stanovenie riboflavinu si vyZzaduje odstrane-
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nie inych fluoreskujucich latok z prostredia, ktoré si pritomné vo vécsine po-
travin. Kym, napriklad, z mlieka mozno ziskat vzorku po uprave dialyzou.
v pripade zeleniny a obilnin sa dialyzou rusivé zlozky neodstrania, ale ich tre-
ba oxidovat manganistanom draselnym. Takéto spOsoby upravy vzoriek su
vhodné aj na zaclenenie do systému FIA (prietokovej injek¢énej analyzy), kto-
rym mozno analyzy zmechanizovat a tak urychlit [3].

Odlisenie prirodzenych a syntetickych farbiv je zvac¢$a prvym analytickym
krokom po extrakcii farbiv do roztoku. NajvhodnejSou metddou odlisenia je
skuska s vyfarbenim odtu¢neného bieleho vineného vlakna, pripadne polya-
midového prasku. Syntetické farbivd sa pevne viazu na materidl a nemozno
ich vymyt vodou, prirodzené farbiva sa vodou vymyju [4, 5].

Dalsim jednoduchym testom je odli$enie prirodzenych a syntetickych far-
biv na zaklade rozdielneho spravania sa oproti svetlu a silnym redukovadlam.
Prirodzené farbivd sa pdsobenim intenzivnejsieho svetla, najma UV svetla.
odfarbia; syntetické farbiva su stabilné. Naproti tomu syntetické farbiva moz-
no pdsobenim vodika v stave zrodu, chloridu zino¢natého alebo niektorych
dalSich latok zmenit na bezfarebné leukobazy, kym prirodzené farbiva sa ne-
menia [5].

Na stanovenie jednozlozkovych farbiv sui zname fotometrické metody, roz-
pracované v ramci FAO/WHO pre komer¢né farbiva. Ak ide o viaczlozkovu
zmes farbiv, treba tieto pred vlastnym stanovenim vzdjomne rozseparovat.
Frakcie eluované na vhodnom nosici sa fotometricky meraji a porovnaju sa
s analytickymi ¢iarami [6]. Zna¢nym urychlenim delenia farbiv v porovnani
s klasickou stipcovou chromatografiou je vysokotlakova kvapalinova chroma-
tografia, ktord mozno vyuzit aj na rozdelenie jednotlivych stereoizomérov
[7-10]. V poslednom ¢ase sa v analyze syntetickych farbiv zacala vyuzivat di-
feren¢nd pulzna polarografia, ktord umoznuje stanovenie i pri velmi nizkych
koncentraciach [11, 12].

Material a metédy

Cielom nasej prace bolo vypracovat metddu, ktord by umoznovala kontro-
lovat koncentraciu syntetickych farbiv v pudingovych praskoch.

Ako modelovy material na vypracovanie postupu extrakcie farbiv zo vzo-
riek sa pouzil kukuri¢ny $krob. Tento sa postupne fortifikoval rozli¢nymi far-
bivami a overovala sa vytaznost pri variovani extrakénych podmienok.

V prvej faze prac sa vytaznost farbiv zo Skrobovej matrice zistovala orien-
taéne meraniami roztokov na Spekole pri vinovych dizkach zodpovedajticich
maximalnej absorbancii roztokov vo viditeInej oblasti spektra. Zistené opti-
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malne podmienky extrakcie sa aplikovali na komer¢né vzorky pudingovych
praskov.

Pri podmienkach optimélnej extrakcie sa pripravili §tandardné roztoky syn-
tetickych farbiv a zmerali sa ich absorpéné spektra v rozsahu vinovych dizok
od 210 do 900 nm na spektrofotometri Specord M 40 (C. Zeiss, Jena). Pri rov-
nakych podmienkach sa zhotovili analytické ¢iary jednotlivych farbiv v rozto-
koch.

Tym boli splnené tieto podmienky na uplatnenie Specidlneho programu
MULTICOMP ANALYSE pomocou kazety DATA HANDLING II, ktora
je prislusenstvom Specordu M 40:

- je zname spektrum kazdej absorbujicej zlozky, resp. jej absorpény koe-
ficient;

- kazda zlozka ma linedrnu analyticku ¢iaru prechadzajicu zaciatkom;

- vysledné spektrum je aditivne, zloZzené zo spektier jednotlivych zloziek.

Absorpéné spektra Standardnych roztokov a vzoriek sa merali v sklenych
kyvetach hribky 1 cm. Po dodani zdkladnych idajov o koncentrécii Standar-
dnych roztokov a hribke kyvety pristroj automaticky riesil systém rovnic po-
mocou matice absorp¢nych koeficientov a vyhodnocoval koncentracie farbiv
vo vzorkéach.

Podmienkou pri uvedenom vyhodnoteni bola aj informacia o tom, ktoré
farbivo (resp. farbiva) sa v extrahovanych vzorkach nachadzajia. Farbiva sa
identifikovali tenkovrstvovou chromatografiou na komeréne dostupnych plat-
niach Silufol. Platne sa po naneseni vzoriek a Standardnych roztokov jednot-
livych farbiv vyvijali asi 40 az 50 mintt paralelne v dvoch sistavach (aby sa za-
bezpecila spravnost interpretacie vysledkov), a to:

a) butanol-etanol-amoniak-kyselina mravéia (2:7:1:1),

b) butanol-kyselina octova-voda (1:1:1).

Farbiva sa identifikovali na zdklade porovnania R, hodnét Skvin vzoriek so
Standardmi [13].

Vysledky a diskusia

Na uvolnenie syntetickych farbiv z pudingovych praSkov sa najlepsie
osved¢ila zmes metanol-amoniak (95:5). Touto zmesou sa extrahoval nava-
zok asi 3 g vzorky trepanim v banke, pricom sa na toto mnozstvo vzorky po-
uzilo 100 ml roztoku. Vzorky sa extrahovali asi 30 minit. Potom sa kazda
vzorka preliala na filtra¢ny papier s vrstvou sklenej vaty. Kedze Skrobovy ma-
terial ma tendenciu zanasat pory filtracného papiera, sklena vata so vzorkou
sa pocas filtracie niekolkokrat prevrstvila pomocou sklenej tyCinky. Filtrat sa
pouzil priamo bez dalSej upravy na fotometrické merania.
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Jednozlozkové roztoky sledovanych farbiv vykazovali maximé absorbancii
pri tychto vinovych dizkach: 420 nm - tartrazin, 480 nm — oranz SY, 505 nm
— koSenilova Cervend, 517 nm — azorubin, 518 nm - ponceau 6 R, 520 nm -
amarant, 525 nm - erytrozin, 610 - indigotin, 638 nm — patentnd modra.

Vytaznost stanovenia sa overcvala na modelovych vzorkdch kukuri¢ného
tkrobu i pudingovych praskov, a to samostatne a v dvojzlozkovych zmesiach

Tabulka 1. Obsah syntetickych farbiv v ndhodne vybranych vzorkéch pudingovych praskov
Table 1. Contents of synthetic colours in randomly selected pudding powder samples

Vyrobok! Farbivo? lmg.ckg"] s,

Pudingovy krém®

Galaxia (ON 56 6253):

- jahodovy® ' azorubin' 97.5 0.71

— malinovy’ amarant’? 149.,0 0.61

— bandnovy® tartrazin'® 62,0 0,66

Pudingovy prasok?

Zelka (ON 56 6249):

~ anandsovy’ tartrazin 58.6 0,66

- karamelovy!" oranz SYV 57,6 0.81

i tartrazin 53,9 0,66

- jahodovy® amarant 91,2 0,61

~ malinovy’ amarant 201,0 0,61

Amyl s prichutou’

(ON 56 6242):

— bandnovou® oranz SY 36.5 0.81
tartrazin 176.0 0,66

— vanilkovou'! oranz SY 66,4 0,71
tartrazin 385.0 0.66

— ananasovou’ oranz SY 74,7 0,81

- malinovou’ amarant 263.,0 0,61

Pudingovy prasok*

(ON 56 6242):

— malinovy’ amaramt 432.0 0,61

~ pomaranc¢ovy!? oranz SY 298.,0 0.81

— jahodovy® kosenilova 1240 0.71

cervenal?

- citrénovy"? oranz SY 26,6 0.81
tartrazin 219,0 0,66

Kremona

(ON 56 6234)

— malinovd’ amarant 132,0 0.61

IProduct; *Colour; *Pudding cream; *Pudding powder; SAmyl with flavour; “strawberry; raspber-
ry; Sbanana; pine-apple; caramel; !'vanilla; Porange; Flemon; *Azorubin; Amaranth; Tart-
razine; "Orange SY; ®cochineal Red.
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‘arbiv pri variovani ich koncetrécii vo vzorkdch. Uvedenym postupom sa do-
siahla vytaznost 90,6 az 95,2 %.

Presnost analytického postupu sa vyhodnotila na ndhodne vybranych vzor-
<ach pudingovych praskov. Standardné odchylka sa pohybovala v rozmedzi
»d 0,61 do 0,81 mg.kg™.

V tuzemskych pudingovych praSkoch sme identifikovali: amarant, azoru-
bin, tartrazin, oranz SY a koSenilovi Cervend, a to zvaésa samostatne. Ako
Ivojzlozkova zmes sa vyskytovali oranz SY a tartrazin.

Vysledky stanovenia farbiv v pudingovych praskoch uvadza tab. 1. Pri po-
rovnani vysledkov so zdravotnicky povolenou koncentrdciou syntetickych
farbiv v pozivatinach (max. 100 mg.kg.™") vidiet, Ze zo 16 ndhodne analyzo-
vanych vzoriek pudingovych praskov bol ich obsah v 11 vzorkach prekroéeny,
1 to v dvoch pripadoch viac ako Stvorndsobne (stihrnny obsah oranze SY
o tartrazinu v pudingu Amyl s vanilkovou prichutou a amarant v pudingovom
praSku malinovom). V konzumovatelnej forme (po prislu$nom zriedeni pu-
lingovych praskov) sa sice koncentracia farbiv znizila pod maximélne tolero-
vanu hranicu, napriek tomu uvedené vysledky upozoriujd na naliehavost za-
vedenia kontroly syntetickych farbiv v potravindrskych vyrobkoch. Probiém
by sa mal urychlene riesit ako sucast zavedenia systematickej kontroly aditiv-
nych latok v potravinarstve, aby sa zabezpecila zdrava vyziva obyvatelstva.

Zaver

Syntetické farbivd z pudingovych praskov mozno extrahovat pri laboratér-
nej teplote vytrepanim zmesou metanol-amoniak (95:5). Pritomné farbiva
treba identifikovat tenkovrstvovou chromatografiou. V pripade jednozlozko-
vého farbiva mozno koncentraciu stanovit porovnanim absorbancie:s:analy-
tickou ¢iarou, pripravenou riedenim $tandardu farbiva v rovnakej zmesi me-
tanolu a amoniaku, ¢o sa da realizovat na Spekole. Pre dvojzlozkové zmesi
farbiva je potrebné meranie a vyhodnotenie na Specorde M 40.

Literatuara

1. HAJDAKOVA, M. - KOVAC, M. - SINKOVA, T. - SZOKOLAY, A.: Stanovenie synte-
tickych farbiv v pudingoch. In: Laboralim "88. Banskd Bystrica 1988.

HAJDAKOVA, M. - KOVAC, M. - SINKOVA, T.: Niektoré aplikdcie erytrozinu do pozi-
vatin. In: XIX. sympdsium o novych smérech vyroby a hodnoceni potravin, Skalsky Dvur
1988.

. 175

1o



w

KIRK, J. R., J. AOAC, 57, 1974, ¢. 5, s. 1085.

PRIBELA, A.: Analyza cudzorodych latok v pozivatinich. Bratislava, Alfa 1987. 62 s.

RAUSCHER, K. - ENGST, R. - FREIMUTH, U.: Untersuchung von Lebensmitteln.

Leipzig, VEB Fachbuchverlag 1972. 982 s.

HEMKER, W., J. Am. Oil Chem. Soc., 58, 1981, s. 114.

PUTTEMANS, M. L. - DRYON, L. - MASSART, G., J. AOAC, 67, 1984, ¢. 5, s. 880.

. STEUERLE, H., Z. Lebensm.-Unters. Forsch., 169, 1979, s. 429.

. KHACHIK, F. - BEECHER, G. B., J. Agric. Food Chem., 36, 1988, s. 929.

. KHACHIK, F. - BEECHER, G. B. - LUSBY, W. R., J. Agric. Food Chem., 36, 1988.
s. 938.

11. FOGG, A. G. - BHANOT, D., Analyst, 1712, 1987, ¢. 9, s. 1319.

12. FOGG, A. G. - BARROS, A. A. - CABRAL, J. O., Analyst, /71, 1986, s. 831.

13. SZOKOLAY, A. - MALKUS, Z.: Hygienicka problematika farbiv pouzivanych v potravi-

nach. Praha, SZN 1966. 187 s.
14. SZOKOLAY, A.: Posudzovanie cudzorodych latok v pozivatindch z hladiska raciondlnej vy-
zivy. Bratislava, SSRV 1981. 210 s.

n

S © ™o

Do redakcie doslo 18. 12. 1989

Cnel('rpoquome'rpnllecxoe onpene/ieHHe CHHTEeTHYECKHX Kpacwreneﬁ
B NYAHHTOBbIX NOPOILNKAX

Pe3ome

Bt pazpaboran mMeTon onpenesieHMA 1-2-X KOMIIOHEHTHBIX CHMHTETUMYEeCKMX KpacuTe-
Jiell B IIyAMHTOBBIX Nopolukax. Kpacureny skcTparupyoTcsa IIpy KOMHATHOM TeMIlepaType
BBLITPAXYMBaHMEM B CMeCh MeTaHoOJIa ¥ aMMuaka (95:5). KomryecTBo KpacuTesien OLleHuBaeT-
csa criekTpod oTomeTpudecku. MeTos 6bICTPBIN, TOYHOCTL onpeaenenud ot 90,6 1o 95,2 %.
CTaHAAPTHAA IOIPELIHOCTh [JIA OTAEJBbHBIX KpacuTesent B uHTepBase 0,61-0,81 mr.xr
OTUM METOZOM BO3MOKHO JOCTATOYHO HAJE¥KHO OINpeesIUTh CBEPXJIMMUTHbIE NOJM Kpa-
cuTesieyt B MMPOAYKTaX, B CBA3M C MAaKCMMaJIbHO pa3pelleHHbIMY J03aMMu.

Spectrophotometric determination of synthetic colours in puding powders
Summary

A methods for the determination of single and double synthetic colours in puding powders has
been worked out. The colours are extracted at laboratory temperature by shaking with the metha-
nol-ammoniak mixture (95:5). The method is quick, the recovery of the determination is 90.6 to
95.2 %, standard deviation for the individual colours ranged between 0.61 and 0.81 mg kg™'. With
respect to the maximum permitted doses, this method enables a relatively reliable determination
of excess colour contents in products.
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Onpenenenne AKTHBHOCTH IIlOKOAMHJIa3bl B q)epmelnax
JJIA MHIEeBOM NMPOMBILIJIEHHOCTH

Pe3mome

PaboTa 3aHMMaeTca pacceoBaHueM M TOA60POM METOROB [JIsI OIIPeesIeHNs aKTUBHOC-
T¥ TIOKOaMMUIasbl € yAesJeHueM BHMMAaHMA CTaHAApTM3alyuM METOJOB aHaJM3a IIPOMbI-
LITEeHHBIX PePMEeHTOB. DKCIIePUMEHTAIBLHO TPOBEPIIIMCH METOAbI OCHOBAHbI KaK Ha ONIpe-
ZeTIeHUNM COJeprKaHMsA PeNyKUMOHHBIX CaXapuoB Tak M Ha (PepMEHTATMBHOM aHaJM3e

cBODOOXK/IEHHOM [JII0KO3bI MOCTe TUAPOIM3a KPpaXMaJlbHbIX CYOCTPATOB NefICTBIEM TIIFOKO-
zyvunaspl. C pe3yabTaTOB BBITEKAET, YTO JJIA CTAaHAAPTU3ALMM ITOAXOANUT METOJ 10 COBET-
cxomy cragpapry 'OCT c¢ ucnonpsoBanmeM Buo-Jla Tecta OKCOXPOM-TJIIOKO3a M3-3a €r0
TPOCTOTBI M CEJIEKTUBHOCTY ONIPeJIeJIeHMA B IIPUCYTCTBUM (-aMUJIA3bL.

Determination of the activity of glucoamylase in enzymes for food industry
Summary

The paper deals with the investigation and choice of methods for the determination of glucoa-
mylase activity with respect to the standardization of the analytical methods for industrial enzy-
mes. The methods based on the determination of the contents of reducing sugars as well as those
~ased on the enzyme analysis of the liberated glucose following the hydrolysis of starch substrates
under the effect of glucoamylase were experimentally evaluated. The results showed that the
method according to the Soviet GOST standard under the use of the Bio-La test Oxochrom-glu-
cose is suitable for standardization because of the simplicity and selectivity of the determination
in the presence of a-amylase.
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