Beitrag zur Isolierung und Identifizierung wvon kiinstlichen Farb-

gstoffen in Fischerzeugnissen

In einer friiheren Arbeit (1) wurde mitgeteilt, daB besonders bei Kaviarer~

zeugnissen das Iselieren der Farbstoffe iiber die Wolle hdufig nicht zu dem

gewiinschten Ziel fiihrte. Wir ersetzten damals fiir diese HErzeugnisse mit gu-
tem Erfolg die Wolle durch Filterpapier. Fir die Seelachserzeugnisse blieb

es zundchst bei der althergebrachten Wollfadenmethode.

Da das Beschaffen ungebeizter Schafwolle immer schwerer wurde und sich diese
Wolle nur unvollstédndig reinigen 148t und daher Verunreinigungen auf das
Chromatogramm bringt, wurdf der Versuch unternommen, die Seelachsfarben eben-
falls auf Filterpapier 589" der Firma Schleicher & Schiill aufzuziehen, Gleich
zeitig wurde versucht, ohne Zentrifuge auszukommen, da insbesondere im Be-
triebs—-Laboratorium nicht immer eine Zentrifuge zur Verfiigung steht. Es muB
jedoch vermerkt werden, daB das Zentrifugieren einen groBen Vorteil bringt.
Als weitere Vereinfachung wurde das Erhitzen weggelassen.

Dieses vereinfachte Verfahren ist auBer auf die griinen Farbténe und die Pig-
mentfarbstoffe, die nicht iiberpriift wurden, auf alle Farbstoffe der Farb-
stoff-Verordnung Anlage 1 Liste A anwendbar.

Die Arbeitsvorschrift fiir das Isolieren und Identifizieren von kiinstlichen
Farbstoffen in Seelachserzeugnissen lautet nun wie folgt:

50 g zerkleinerter Seelachs werden mit 100 ml 70%igem Methanol und 10 ml
b%igem Ammoniak versetzt und wihrend 30-45 Minuten hiufig geschwenkt., Danach
wird die iiberstehende methanolische Farblisung durch drei iibereinandergeleg-
te Filter 5891, 12 cm ﬂ, Fa. Schleicher & S8chiill, filtriert und wenn méglich
anschliefend zentrifugiert, Das Filtrat bzw. Zentrifugat wird 3 - 56 mal mit
Petroléther ausgeschiittelt. Danach wird nochmals wie oben durch drei Filter
filtriert, Das oherste Blatt wird evtl., wenn zuviel EiweiBniederschlag vor-
handen ist, verworfen, die beiden anderen Filterblidtter werden kurz unter
dem Wasserhahn abgespiilt, um noch vorhandenes EiweiB zu entfernen, Mit dem
verbleibenden Farbauszug kinnen, um eine krdftigere Endlésung zu bekommen,
weitere Dreifachfilter ibergossen und kurz abgespiilt werden, S&mtliche an-
gefdrbten Filterpapiere werden zerkleinert und in 100 ml - bei sehr viel
Filterpapier evtl. 125 ml - 70%igem Methanol + 5 bis 5,3 ml 35%igem Ammoniak
auf dem Wasserbad méglichst schnell herausgelist und in einen Scheidetrich-
ter hineinfiltriert. Nach Abkiihlen wird 3 mal mit Petrolédther ausgeschiit-
telt. Die Farblosung wird in einer Abdampfschale aus Glas (# 12 em) auf

dem Wasserbad bis auf etwa 1 ml eingedampft. Das Konzentrat wird mittels
einer Xanillare nach und nach auf das Papier aufgetropft. Jeder Tropfen

mufl einzeln eintrocknen,

Apparat: Weckglédser mit einem Inhalt von etwa 2 I
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Papier: Schleicher & Schiill Nr, 2043 b Mgl
FlieBmittel: 2,0 g tertidires Natriumeitrat in 100 ml 5%igem Ammoniak
gelost
Fliissigkeitsmenge zur Raumsdttigung: 25 ml
8 - als Fliefmittel : 25 ml
Sdttigungszeit: mindestens 4-6 Stunden
Laufzeit: 2-3 Stunden.

Es empfiehlt sich, stets eine Lisung bekannter Vergleichsfarbstoffe
mitlaufen zu lassen.

Es ist wichtig, daB die gesamte Bestimmung so rasch wie miglich durchge-
fiihrt wird, Eine zu lange Einwirkung des Methanols verindert naeh unseren
Erfahrungen oft die Farbe.

Der Binfachheit halber folgt die gegeniiber der friiheren Arbeit (1) unver-
dnderte, aber von der vorstehenden Beschreibung etwas abweichende Arbeits-
vorschrift fiir Kaviarerzeugnissge:

50 g (Mindestmenge 25 g) Kaviar werden mit 50 ml Methanol (70$ig), der -
einige Tropfen Speiseil enthdlt, versetzt, wihrend 20 Min., hdufig wverriihrt
und danach auf ein dreifaches Rundfilter (Schleicher & Schiill Nr. 5swi,

18,5 cm §) gegeben. Der Kaviar verbleibt etwa 1/2 Stunde auf den Filtern,
bis diese den Parbstoff gut angenommen haben, Die Filter werden vom Kaviar
befreit (Kaviar und Filtrat werden fiir eventuelle Fidlle zundchst aufgehoben)
und einzeln unter flieBendem Wasser gut abgespiilt,

Die Farbe bleibt hierbei gut erhalten, denn das zugesetzte 01 bildet einen
Fettfilm, der die Farbe schiitzt, das Auswaschen der stirenden Substanzen
aber ermgglicht. Die ausgewaschenen Filter werden in zerkleinerter Form in
einem 200 ml-Erlenmeyer mit ca 50 ml Methanol {70%ig) versetzt und die Farbe
auf dem Wasserbad méglichst schnell (5-10 Min.) herausgelist. Die Losung wird
in einen sauberen Erlenmeyer abgegossen, mit 20-30 ml Wasser versetzt, in
einen Scheidetrichter hineinfiltriert und nach Abkiihlung mindestens viermal
mit Petrolédther geschiittelt,

Weitere Verarbeitung siehe oben unter Seelachserzeugnisse., 2,0 g tertidres
Natriumeitrat haben sich in 100 ml 25 Vol %igem Methanol als FlieBmittel
allerdings in manchen Fidllen besser bewidhrt als in 100 ml 6%igem Ammoniak.

Beim Nachweis von kiinstlichen Farbstoffen in tiefgefrorenen Seelachserzeug-
nissen, Lachspasten, Krabben-Erzeugnissen und Krebssuppen wird nach der Ar-
beitsvorschrift fiir Seelachserzeugnisse gearbeitet.
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Figscherzeugnissen,
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