Gewinnung von Lebensmittelfarbstoffen mit Festphasenextraktion

Probenvorbereitung

Jede Arbeitsgruppe kann eine der folgenden Proben untersuchen:

· Bonbons mit farbiger äusserer Schicht: Smarties, m&m's, Ostereier etc.:

Je 3 bis 4 Stück (bei Smartie-Grösse, sonst mehr oder weniger) von zwei verschiedenen Farben.

· Durchgehend gleichmässig gefärbte Süssigkeiten werden mit einem Küchenmesser auf einer Holzplatte in kleine Stücke zerschnitten oder zerschabt.
In einer Plastikschale werden ca. 2,5 g abgewogen.

· Von Getränkepulvern wird in einer Plastikschale etwa 1 g abgewogen.

Gib die vorbereitete Probe und etwa 10 ml heisses Hahnenwasser in ein grosses Reagenzglas und rühre mit einem Glasstab um, bis der Rückstand keinen Farbstoff mehr enthält. Giesse die Probe ohne den Rückstand in ein zweites Reagenzglas um.

Gehe mit dem Reagenzglas mit der Probe im Reagenzglasständer zum Abzug und gib 5 ml  der dort aufgestellten 2 M Essigsäure zu (2 M, d.h. 2 mol/Liter, entspricht der Konzentration der Essigsäure).
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Festphasenextraktion (vgl. Abbildung)     
Konditionierung der festen Phase: 

Ca. 10 ml dest. Wasser bereitstellen. Soviel direkt in die Plastik-Spritze auf die weisse feste Phase geben, dass der Gummistopfen noch dicht aufgesetzt werden kann. Luft in leere Plastik-Spritze aufziehen und diese dicht auf den Gummistopfen aufsetzen. Spritzenkolben langsam nach unten drücken, damit das destillierte Wasser etwa im Sekunden-Takt aus der festen Phase tropft.

Sobald der Flüssigkeitsspiegel in der festen Phase zu versinken droht, weiteres dest. Wasser nachgeben. Die feste Phase soll immer nass bleiben; also keine Luft durchpumpen !

Die bereitgestellten 10 ml dest. Wasser werden so durch die feste Phase gepresst.

Adsorption der Farbstoffe an der festen Phase:

Nun wird die ganze vorbereitete Probe wie bei der Konditionierung beschrieben durch die feste Phase gepresst. Anschliessend werden auf die gleiche Weise ca. 5 ml dest. Wasser durchgepumpt. Zucker und andere Stoffe werden so von der festen Phase entfernt. Die Farbstoffe bleiben zurück.

Eluieren der Farbstoffe von der festen Phase:

Nun werden auf die gleiche Weise etwa 4 ml des Eluenten (95% Methanol / 5 % Ammoniak) durch die feste Phase gepresst. Der farblose Teil der heraustropfenden Lösung wird in einem Abfallglas gesammelt. Sobald das Eluat farbig erscheint, wird es in einem kleinen Präparategläschen (mit Plastik-Deckel) gesammelt, bis die Farbintensität deutlich nachlässt, d.h. bis sich der Hauptteil der extrahierten Farbstoffe im Präparategläschen befindet. 

Je nach Farbstoff werden ev. mehr als 4 ml gebraucht.

Das Präparategläschen wird mit einer Etikette gekennzeichnet (genaue Angabe zur Probe, Name, Klasse, Datum).

Bestimmung der Farbstoffe mit Dünnschichtchromatografie

Die Dünnschichtchromatografie (DC) der Farbstofflösung im Präparategläschen wird nach der am Arbeitsplatz aufgehängten Anleitung durchgeführt. Die Chromatographiegefässe werden im Abzug bereitgestellt.

Dünnschichtfolie: Cellulose (Merck Nr. 5577)

Laufmittel: 2,5% Natriumacetat, 25% Ammoniak (4:1) 

                 oder Propanol, Essigsäureethylester, Wasser (6:1:3).

Skizze des Dünnschichtchromatogramms: 


Notiere die E-Nummern der Farbstoffe der Referenzen unten in der Liste und auf dem DC mit Bleistift ganz oben über dem Startpunkt. 

Notiere bei 2 Probe alle E-Nummern von Farbstoffen, die auf der Verpackung der Süssigkeit angegeben sind:

1 Referenzen:   .............................................. je 2 mal auftupfen
2 Probe: ........................................................ ca. 8 mal auftupfen
3 Referenzen:   .............................................. je 2 mal auftupfen
Nach jedem Auftupfen sofort mit Fön trocknen!


Bei 1 und 3 können je zwei Referenzen an der gleichen Stelle 

aufgetragen werden !

Welche Lebensmittelfarbstoffe kannst Du mit Deinem Dünnschichtchromatogramm nachweisen ?

Erkläre !

Erstelle eine Tabelle mit den E-Nummern, den Namen und Eigenschaften aller bei Deiner Untersuchung vorkommenden Lebensmittelfarbstoffe:

E-Nummer
Name
Eigenschaften (z.B. kann Alergien auslösen, etc.)

























Bestimmung der Farbstoffe mit Hilfe des Absorptionsspektrums

Stelle das beschriftete Präparategläschen mit Deiner Farbstofflösung bis zur Aufnahme des Absorptionsspektrums in die bereitstehende Schachtel.

Nimm mit dem Spektralphotometer ein Absorptionsspektrum im sichtbaren Bereich von 400 nm bis 700 nm auf. Das Vorgehen wird beim ersten Mal gezeigt. Danach kann selbständig nach der Arbeitsanleitung beim Spektralphotometer vorgegangen werden.

Interpretiere das Absorptionsspektrum schriftlich ! Welche Lebensmittelfarbstoffe kannst Du aufgrund der Absorptionsmaxima mit Deinem Absorptionsspektrum nachweisen ?

Suche dazu die in Deinem Absorptionsspektrum vorkommenden Absorptionsmaxima in der aufliegenden Tabelle ! 

Vergleich der Resultate von Dünnschichtchromatogramm                                  und Absorptionsspektrum

Hefte das Dünnschichtchromatogramm mit einer Bostitch-Klammer ans Absorptionssprektrum.

Vergleiche die Resultate der beiden Bestimmungsmethoden. Notiere Deine Folgerungen hier: 
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