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ЭКСТРАКЦИЯ ПИЩЕВЫХ СИНТЕТИЧЕСКИХ КРАСИТЕЛЕЙ  
ИЗ ВОДНЫХ РАСТВОРОВ ЖИДКИМ ИОНООБМЕННИКОМ

Аннотация. В современном пищевом производстве достаточно широко распространены синтетические краси-
тели (СК). Согласно требованиям Технического регламента Таможенного союза содержание СК нормируется, поэто-
му необходимы универсальные и экспрессные методы анализа. Основной трудностью при определении их в пище-
вой продукции является отделение от матричных компонентов, таких как белки, жиры, углеводы, антоцианы. С этой 
целью изучена экстракция часто используемых пищевых синтетических красителей из водных растворов жидким 
ионообменником – триоктиламином (ТОА), растворенным в хлороформе и толуоле. Рассчитаны коэффициенты рас-
пределения (D) и степени извлечения (R, %). Установлено, что ТОА, растворенный в хлороформе, количественно извле-
кает СК из водных подкисленных растворов, при этом они могут быть полностью реэкстрагированы при рН > 8–9. 

Ключевые слова: синтетические красители, экстракция, жидкий ионообменник, спектрофотомерия, коэффи-
циент распределения, пищевые продукты.
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EXTRACTION OF FOOD SYNTHETIC DYES FROM AQUEOUS SOLUTIONS WITH LIQUID ION EXCHANGER

Abstract. Synthetic dyes (SD) are widely used in modern food industry. According to the requirements of the Customs 
Union Technical Regulation, the content of SD is standardized, therefore, universal and express methods of analysis are 
needed. The main difficulty in determining them in food products is the separation from the matrix components such as pro-
teins, fats, carbohydrates, anthocyanins. For this purpose, the extraction of commonly used synthetic food dyes from aqu eous 
solutions using a liquid ion exchanger trioctylamine (TOA), dissolved in chloroform and toluene, was studied. Distribution 
coefficients (D) and recovery rates (R, %) were calculated. It has been established that TOA quantitatively extracts SD from 
aqueous acidified solutions, while they can be completely reextracted at pH > 8–9. 
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Введение. Современное производство пищевых продуктов невозможно представить без при-
менения пищевых добавок. К распространенным добавкам можно отнести синтетические краси-
тели (СК). Их используют производители, так как в условиях пищевых технологий, включающих 
различные виды термической обработки (кипячение, стерилизацию, жарение и т. д.), а также при 
хранении продукты питания часто изменяют свою первоначальную окраску, а иногда приобре-
тают неэстетический внешний вид, что делает их менее гастрономически привлекательными [1]. 
Известны случаи несоблюдения норм и требований, а также использования красителей для фаль-
сификации пищевых продуктов путем их подкрашивания, не предусмотренного рецептурой и тех-
нологией. При этом СК могут негативно влиять на организм человека [2]. 
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Согласно требованиям Технического регламента Таможенного союза в пищевой продукции 
допускается содержание СК на уровне 50–500 мг/кг. Не допускается использование СК в детском 
питании, какао-продуктах, макаронных изделиях и др. [3]. Поэтому для эффективного контроля 
содержания СК необходимы экспрессные и универсальные методы анализа.

Главной трудностью при определении СК является отделение их от матричных компонентов 
(белки, жиры, сахариды, антоцианы), содержащихся в соках, винах, кондитерских изделиях, дет-
ском питании и т. д. В настоящее время для выделения и концентрирования СК применяют па-
троны для твердофазной экстракции (ТФЭ) с сорбентом оксидом алюминия [4], с сорбентом по-
лиамидом [5], патроны Диапак-Амин [6], экстракцию в точке помутнения с помощью неионных 
поверхностно-активных веществ (н-ПАВ) [7], экстракцию гидрофильными растворителями с до-
бавлением высаливателя к раствору красителя [8], извлечение из пищевой матрицы с помощью 
МеОН:NH4ОН [9, 10]. 

Представленные методы выделения СК не являются универсальными, некоторые достаточно 
сложные в исполнении, включают дорогостоящие расходные материалы. В связи с этим акту-
альна разработка нового экспрессного метода выделения СК.

Цель работы – изучить экстракцию часто используемых СК жидким ионообменником триок-
тиламином (ТОА), растворенным в хлороформе и толуоле, для выяснения возможности их селек-
тивного извлечения. 

Высокие экстракционные свойства ТОА, малая растворимость в воде являются преимущест-
вами использования его в качестве экстрагента. К достоинствам экстракции можно также отнести 
простоту метода, быстроту установления равновесия, низкую стоимость используемых реактивов.

Материалы и методы исследования. В работе были использованы следующие основные 
реактивы: Е 102 (тартразин, 85,0 %, AcrosOrganics); Е 104 (желтый хинолиновый, 85,1 %, Chem-
ImpexInternational); Е 110 (желтый солнечный закат, 90,0 %, Sigma-Aldrich); Е 122 (азорубин, 90,0 
%, Sigma-Aldrich); Е 123 (амарант 85,0 %, Sigma-Aldrich); Е 124 (понсо 4R, 99,0 %, Sigma-Aldrich); 
Е 128 (красный 2G, 98,0 %, Sigma-Aldrich); Е 129 (красный очаровательный АС, 80,0 %, Sigma-
Aldrich); Е 132 (индигокармин, 89,0 %, Sigma-Aldrich); Е 133 (блестящий синий FCF, 86,2 %, Сhem-
ImpexInternational); Е 142 (зеленый S, 86,5 %, Сhem-ImpexInternational); Е 143 (зеленый проч- 
ный FCF, 96,0 %, Chem-ImpexInternational); Е 151 (бриллиантовый черный РN, 82,9 %, Chem-
ImpexInternational); ТОА (триоктиламин, 98,0 %, Sigma-Aldrich). Формулы исследуемых СК 
представлены в табл. 1.

Определение оптической плотности растворов осуществлялось с помощью спектрофотометра 
Cary 50, также использовался рН-метр Orion Star A111, весы аналитические Adventurer OHAUS.

Т а б л и ц а  1. Структурные формулы исследуемых синтетических красителей

T a b l e  1. Structural formulas of studied synthetic dyes

Название красителя Формула

Е 102 Тартразин

Е 104 Желтый хинолиновый

Е 110 Желтый солнечный закат
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Название красителя Формула

Е 122 Азорубин

Е 123 Амарант

Е 124 Понсо 4R

Е 128 Красный 2G

Е 129 Красный очаровательный АС

Е 132 Индигокармин

Продолжение табл. 1
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Название красителя Формула

Е 133 Блестящий синий FCF

Е 142 Зеленый S

Е 143 Зеленый прочный FCF

Е 151 Бриллиантовый черный PN

Исходные водные растворы (10–3 М) были приготовлены с учетом чистоты красителей, далее 
путем разбавления исходных растворов буферными получили рабочие растворы (10–4 М). В слу-
чае водных растворов со значением рН 1,1 навеску СК сразу растворяли в 0,1 М растворе соля-
ной кислоты (10–3 М), разбавление проводили также с помощью соляной кислоты. Значение рН 
водных растворов СК варьировалось от 1,1 до 9,8. Использовали цитратные, фосфатные и борат-
ные буферные растворы, готовили их согласно литературным данным [11]. В случае экстракции 
СК с помощью ТОА, растворенном в толуоле, использовали только рабочие растворы СК со зна-
чением рН 2,0. Концентрация экстрагента в хлороформе и толуоле изменялась и соответствова-
ла 10–2, 2·10–3 М. Дополнительно проводили эксперимент для красителей Е 128, Е 129, Е 142, где 
концентрация ТОА в хлороформе была 5·10–2 М, а рН водных рабочих растворов СК был на 
уровне 2,0. После приготовления всех рабочих растворов красителей снимали спектры поглоще-
ния, определяли максимумы поглощения и исходные значения оптических плотностей (А).

К 5 см3 рабочего раствора СК добавляли 5 см3 экстрагента, растворенного в хлороформе или 
толуоле. Содержимое пробирок взбалтывали до достижения межфазного равновесия в течение 

Окончание табл. 1
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1–2 мин, после расслаивания системы отбирали водную фазу и измеряли значение оптической 
плотности. Время экстракции установлено экспериментально. В результате были определены 
коэффициенты распределения (D) и степени извлечения (R, %). Также проводили экстракцию СК 
хлороформом или толуолом без участия ТОА.

 Коэффициенты распределения и степени извлечения рассчитаны по следующим формулам:
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где [Кр]орг и [Кр]вод – равновесные концентрации красителей в органической и водной фазах со-
ответсвенно; Аисх и Апэ – значения исходных оптических плотностей красителей и после экстрак-
ции соответственно; Vв и Vo – объемы равновесных водной и органической фаз, см3.

Результат исследований представлен в виде:
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где Хср – среднее значение D или R трех параллельных определений; n – число определений, рав-
ное трем; t0,95 – коэффициент Стьюдента; S – выборочное стандартное отклонение, которое рас-
считано по формуле:
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где Хi и Хср – i-е и среднее значения определения D или R.
Процесс экстракции СК можно представить двумя механизмами:
1) формальный

 nR3Noрг+nH+
вод+Кр–n

вод ↔ (R3N)nH+
nКр–n

орг,       (5)

2) наиболее вероятный

 nR3Noрг+nH+
вод+nAn–

вод ↔ nR3NоргH
+An–

орг,       (6)

 nR3NоргH
+An–

орг+Кр+
вод ↔ (R3N)nH+

nКр–n
орг +nAn–

вод,     (7)

где n – заряд аниона красителя; Кр–n – анион красителя; An– – анион кислоты; R3N – ионообменник.
Результаты и их обсуждение. Исследования показали, что красители не извлекаются из во-

дных растворов ни хлороформом, ни толуолом, поэтому добавка ион-парного реагента (ТОА) 
позволяет решить эту проблему. Эффективность распределения в системе определяется способ-
ностью экстрагента образовывать устойчивые комплексы, в данном случае ионные ассоциаты. 
Соответственно можно сделать вывод, что с уменьшением содержания ТОА снижаются значения 
как D, так и R красителей, что и было установлено практически при переходе от концентрации 
экстрагента от 10–2 к 2·10–3 М. 

В результате проведенного эксперимента сделан вывод, что хлороформ является более ак-
тивным, а также более кислым растворителем по сравнению с толуолом и обеспечивает более 
высокую степень извлечения СК (табл. 2–4).
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Т а б л и ц а  2. Значения коэффициентов распределения и степеней извлечения при рН 2,0 для красителей,  
содержащих две сульфогруппы (концентрация экстрагента 10–2 М), (n = 3, P = 0,95)

T a b l e  2. Distribution coefficients and extraction degrees at the pH 2.0 for dyes containing two sulfo groups 
(concentration of extragent 10–2 M), (n = 3, P = 0.95)

Краситель
Экстрагент – ТОА, растворитель – хлороформ Экстрагент – ТОА, растворитель – толуол

D R, % D R, %

Е 104 78,6±4,8 98,7±0,1 32,0±8,4 97,0±0,8
Е 110 82,9±5,5 98,81±0,1 30,8±3,0 96,9±0,3
Е 122 155,4±12,4 99,36±0,1 5,2±1,9 83,7±5,0
Е 128 10,5±1,8 91,3±1,3 4,1±1,5 80,0±6,1
Е 129 13,5±1,5 93,1±0,7 3,1±1,3 75,4±8,3
Е 132 39,0±2,5 97,5±0,2 10,2±1,0 91,0±0,8
Е 142 8,1±1,4 88,9±1,6 0,11±0,01 9,9±1,1

 
Все исследуемые трех- и четырехзарядные СК эффективно (D > 20, R > 98) извлекаются с по-

мощью ТОА, растворенного в хлороформе, из водных растворов (табл. 3–4).

Т а б л и ц а  3. Значения коэффициентов распределения и степеней извлечения при рН 2,0 для красителей,  
содержащих три сульфогруппы (концентрация экстрагента 10–2 М), (n = 3, P = 0,95)

T a b l e  3. Distribution coefficients and extraction degrees at the pH 2.0 for dyes containing three sulfo groups 
(concentration of extragent 10–2 M), (n = 3, P = 0.95)

Краситель
Экстрагент – ТОА, растворитель – хлороформ Экстрагент – ТОА, растворитель – толуол

D R, % D R, %

Е 102 112,0±10,7 99,1±0,1 28,0±6,5 96,5±0,7
Е 123 69,0±9,0 98,6±0,2 30,1±4,9 96,8±0,5
Е 124 107,7±15,1 99,1±0,1 23,0±1,1 95,7±0,8
Е 133 44,2±9,1 97,8±0,4 12,2±3,7 92,4±2,0
Е 143 40,7±3,6 97,6±0,2 9,2±2,2 90,1±2,2

Т а б л и ц а  4. Значения коэффициентов распределения и степеней извлечения при рН 2,0 для красителя,  
содержащего четыре сульфогруппы (концентрация экстрагента 10–2 М), (n = 3, P = 0,95)

T a b l e  4. Distribution coefficients and extraction degrees at the pH 2.0 for dye containing four sulfo groups 
(concentration of extragent 10–2 M), (n = 3, P = 0.95)

Краситель
Экстрагент – ТОА, растворитель – хлороформ Экстрагент – ТОА, растворитель – толуол

D R, % D R, %

Е 151 48,9±3,9 98,0±0,2 12,1±2,9 92,3±1,6

В кислой среде ТОА, растворенный в хлороформе, эффективно извлекает СК в органическую 
фазу. В щелочной среде ТОА практически полностью находится в молекулярной форме и теряет 
свои анионообменные экстракционные свойства. Такая зависимость экстракционных свойств от 
рН позволяет извлекать исследуемые красители в кислой среде с последующей реэкстракцией  
в щелочной среде (на рис. 1–3 эти области отображены как плато). В случае пищевых продуктов 
мы можем избавиться от мешающего влияния как гидрофильных, так и гидрофобных матрич-
ных компонентов (белки, жиры, углеводы, антоцианы).

Из рис. 1–4 видно, что максимальные значения D достигаются при рН ≤ 2,0. В случае увели-
чения рН значения D и R уменьшаются, при рН > 8,0 установлено, что красители практически не 
извлекаются в органическую фазу, при этом D < 0,1 и R < 5 %, поэтому СК могут быть количе-
ственно реэкстрагированы из органической фазы в водную при рН > 8–9.

Эксперимент показал, что эффективнее из СК, содержащих две сульфогруппы (табл. 2), извле-
каются с помощью ТОА, растворенного в хлороформе: Е 104, Е 110, Е 122, Е 132 (D > 20, R > 97 %). 
Е 110 и Е 122, Е 104 и Е 132 имеют между собой схожие структуры.

Согласно полученным данным, не все СК извлекаются количественно из водных растворов,  
а именно Е 128, Е 129, Е 142, поэтому было увеличено содержание ТОА в хлороформе и соответст-
вовало 5·10–2 М. В результате, что и следовало ожидать, значительно увеличились значения как 
D, так и R (табл. 5). 
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Т а б л и ц а  5. Значения коэффициентов распределения и степеней извлечения при рН 2,0  
для красителей Е 128, Е 129, Е 142 (концентрация экстрагента 5·10–2 М), (n = 3, P = 0,95)

T a b l e  5. Distribution coefficients and extraction degrees at the pH 2.0 for dyes E 128, E 129, E 142  
(concentration of extragent 5·10–2 М), (n = 3, P = 0.95)

Краситель
Экстрагент – ТОА, растворитель – хлороформ

D R, %

Е 128 78,1±13,5 98,7±0,2
Е 129 84,1±8,2 98,8±0,1
Е 142 113,7±14,8 99,1±0,1

В связи с полученными экспериментальными данными можно предложить алгоритм мето-
дики определения СК в пищевых продуктах: отобрать навеску образца, но в случае сухих про-
дуктов, растворить в воде; провести экстракцию с помощью хлороформа для удаления возможных 
гидрофобных соединений, а именно липиды, высшие карбоновые кислоты; подкислить водную 
фазу до рН ≤ 2,0; провести экстракцию СК с помощью ТОА, растворенного в хлороформе, тем самым 
удаляются сахариды, белки, антоцианы; реэкстрагировать СК в водную фазу при рН > 9,0. Далее 
провести количественное определение СК с помощью высокоэффективной жидкостной хромато-
графии с диодно-матричным детектированием.
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Рис. 1. Зависимость коэффициентов распределения от рН красителей Е 104, Е 110, Е 122, Е 132,  
содержащих две сульфогруппы (экстрагент – ТОА, растворитель – хлороформ,  

концентрация экстрагента 10–2 М, соотношение водная : органическая фазы = 1:1)
Fig. 1. Dependence of distribution coefficients on the pH of dyes E 104, E 110, E 122, E 132  

containing two sulfo group in their structure (extragent – TOA, solvent – chloroform,  
concentration of extragent 10–2 M, water phase : organic phase ratio = 1:1)
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Рис. 2. Зависимость коэффициентов распределения от рН красителей Е 128, Е 129, Е 142,  
содержащих две сульфогруппы (экстрагент – ТОА, растворитель – хлороформ,  

концентрация экстрагента 10–2 М, соотношение водная : органическая фазы = 1:1)
Fig. 2. Dependence of distribution coefficients on the pH of dyes E 128, E 129, E 142 containing  

two sulfo group in their structure (extragent – TOA, solvent – chloroform,  
concentration of extragent 10–2 M, water phase : organic phase ratio = 1:1)
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Выводы. Найдено, что хлороформный раствор ТОА эффективно извлекает из водных под-
кисленных растворов 13 синтетических красителей, при этом коэффициенты распределения бо-
лее 20, степени извлечения более 97 %. Возможно проведение последующей реэкстракции в ще-
лочной среде. В результате двух стадий произойдет одновременное удаление как гидрофильных, 
так и гидрофобных матричных компонентов пищевых продуктов.
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