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Пищевая добавка E471 обозначает ряд моноглицеридов и диглицеридов жирных кислот и при-
меняется в пищевой промышленности в качестве добавки эмульгатора-стабилизатора. Наиболее 
часто используется при производстве маргарина, мороженого, майонезов, йогуртов и других про-
дуктов с высоким содержанием жира. Разработана методика газохроматографического определе-
ния количественного состава пищевых эмульгаторов на основе моноглицеридов (Е471). Сущность 
методики заключается в превращении компонентов пробы в более летучие силильные произво-
дные в присутствии пиридина и N-метил-N-(триметилсилил)трифторацетамида и последующем 
газохроматографическом определении с применением внутренних стандартов (пропиленгликоль 
и трикаприн). Анализ проводили на газовом хроматографе Bruker 451 GC с пламенно-ионизацион-
ным детектором, капиллярная колонка  – BR-5ht (100 %-диметилполисилоксан). Идентификацию 
продуктов реакции осуществляли с применением масс-спектрометра ScionTQ и библиотеки масс-
спектров NIST11. Выбранные условия хроматографирования характеризуются незначительной про-
должительностью приборного анализа (35 мин) и отсутствием перекрывания пиков. Установлено со-
держание глицерина и диглицерина, свободных жирных кислот, моно-, ди- и триглицеридов в семи 
коммерческих образцах. 
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E471 nutritional supplement designates a number of monoglycerides and diglycerides of fatty acids, 
and is applied in the food industry as an emulsifier-stabilizer additive. It is most often used during the 
production of margarine, ice cream, mayonnaise, yogurts and other products with the high fat content. The 
technique of gas chromatographic determination of the quantitative composition of food emulsifiers on the 
basis of monoglycerides (E471) was developed. The essence of the technique consists in transformation of 
components of the sample into more volatile silyl derivatives in the presence of pyridine and N-Methyl-N-
(trimethylsilyl) trifluoroacetamide and the subsequent gas chromatographic determination with the application 



170

Аналитика и контроль.       2015.        Т. 19.        № 2.

of internal standards (propylene glycol and tricaprin). The analysis was carried out on a Bruker 451 GC gas 
chromatograph with a flame ionization detector, capillary column - BR-5ht (100 %-dimethylpolysiloxane). 
Identification of the reaction products was performed with an application of a Scion TQ mass spectrometer 
and NIST11 library of mass spectrums. Selected chromatographic conditions were characterized by a short 
duration of the instrument analysis (35 min) and the absence of overlapping peaks. The content of glycerin 
and diglycerin, free fatty acids, mono-, di- and triglycerides in seven commercial samples was established.

Keywords: emulsifier E471, monoglycerides of fatty acids, gas chromatography.

ВВЕДЕНИЕ
Моно- и диглицериды являются наиболее ши-

роко используемыми синтетическими эмульгатора-
ми пищевого назначения (Е471). Их получение ос-
новано на переэтерификации жиров в присутствии 
свободного глицерина или прямой переэтерифика-
ции глицерина жирными кислотами. Действующи-
ми веществами в большинстве случаев являются 
только моноглицериды, примеси – ди- и триглице-
риды, свободный глицерин и диглицерин, жирные 
кислоты и неомыляемые жиры [1]. 

Быстрый, точный и легкий в выполнении ме-
тод определения моноглицеридов в жирах стал 
важным требованием контроля качества, когда 
применение моноглицеридов в смесях для марга-
рина стало широко распространённым. В качестве 
основы такого метода наряду с другими процесса-
ми были исследованы определение гидроксильно-
го числа, измерение поверхностного натяжения и 
спиртовая экстракция [2]. Эти методы признаны не-
достаточно специфичными и чувствительными или 
же не подходящими для использования при кон-
троле качества. Наиболее удовлетворительным 
оказался метод определения моноглицеридов и 
свободного глицерина, основанный на их количе-
ственном окислении йодной кислотой. Моноглице-
риды существуют в α- и β-изомерных формах, из 
них только α-моноглицериды окисляются йодата-
ми, этот факт значительно ограничивает примене-
ние данного метода [2-4].

Для определения моно-, ди и триглицеридов, 
а также свободного глицерина применяется высо-
коэффективная эксклюзионная хроматография с 
рефрактометрическим детектированием [5]. Недо-
статком данного способа является применение ме-
тода внутренней нормализации, подразумевающе-
го допущение о том, что отклик детектора для всех 
определяемых компонентов одинаковый, к тому же 
методика не учитывает содержание свободных жир-
ных кислот и других примесей. 

Известно газохроматографическое опреде-
ление моно- и диглицеридов [6], однако при этом 
методика не позволяет одновременно определять 
содержание диглицерина и триглицеридов.

Цель данного исследования – разработка ком-
плексной хроматографической методики определе-
ния количественного состава пищевых эмульгато-
ров на основе моно- и диглицеридов. 

Экспериментальная часть
Приготовление  внутреннего стандарта 

№ 1 (раствор пропиленгликоля с концентра-
цией 5 мг/см3). Навеску пропиленгликоля (250 ± 
10) мг переносят в мерную колбу объемом 50 см3 и 
при перемешивании доводят до метки пиридином.

Приготовление  внутреннего стандар-
та № 2 (раствор трикаприна с концентрацией 
40мг/см3). Навеску трикаприна (1000 ± 100) мг пе-
реносят в мерную колбу объемом 25 см3 и при пе-
ремешивании доводят до метки пиридином.

Приготовление стандартного раствора. 
Навеску, содержащую моностеарин и монопальми-
тин по (900 ± 20) мг, мономиристин, моноолеин, три-
пальмитин и тристеарин по (100 ± 10) мг, дипальми-
тин и диолеин по (250 ± 10) мг, глицерин, диглицерин 
и пальмитиновую кислоту по (50 ± 10) мг, перено-
сят в мерную колбу объемом 25 см3 и при переме-
шивании доводят до метки пиридином.

Приготовление градуировочных раство-
ров. Готовят 10 градуировочных растворов, помещая 
с помощью автоматических дозаторов  в хромато-
графические виалы объемом 10 см3 стандартный 
раствор (от 100 до 1000 мкл), внутренние стандар-
ты № 1 (80 мкл) и № 2 (800 мкл). Добавляют 250 
мкл N-метил-N-(триметилсилил)трифторацетами-
да (MSTFA) в каждый из градуировочных растворов, 
виалы герметично закрывают и интенсивно встря-
хивают. Выдерживают 25 мин в сушильном шкафу 
при температуре 70 ºС. В результате реакции си-
лилирования компоненты пробы превращаются в 
более летучие триметилсилильные производные:

Затем мерным цилиндром в каждую виалу до-
бавляют 8 см3 хлористого метилена. Растворы го-
товы к газохроматографическому анализу. 

Условия хроматографирования. Анализ 
проводили на газовом хроматографе Bruker 451 
GC с пламенно-ионизационным детектором (ПИД). 
Для разделения компонентов применяли капил-
лярную колонку  – BR-5ht (30 м х 0.25мм х 0.10 
мкм) с неподвижной фазой – 100 %-диметилпо-
лисилоксан. Объем вводимой пробы  – 1 мкл, газ-
носитель – гелий, расход газа-носителя – 2 см3/
мин, температура испарителя – 360 °С, с деле-
нием потока 40:1. Программирование термоста-
та: начальная температура 90 °C выдерживается 
в течение трех минут, подъем до 240 °C со ско-
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ростью 10 °C/ мин, 240 °C выдерживается одна 
минута, подъем до 360 °C (20 °C/ мин), конечная 
температура выдерживается в течение 10 мин.

Идентификацию компонентов проводили с 
применением масс-спектрометра ScionTQ и библи-
отеки масс-спектров NIST11.

Определение количественного состава 
пищевых эмульгаторов. В хроматографическую 
виалу объемом 10 см3 помещают (80 ± 10) мг гомо-
генизированного анализируемого пищевого эмуль-
гатора, добавляют 80 мкл внутреннего стандарта 
№ 1 и 800 мкл внутреннего стандарта № 2, 250 мкл 
MSTFA, виалу герметично закрывают и интенсив-
но встряхивают. Выдерживают 25 мин в сушиль-
ном шкафу при температуре 70 °С, затем мерным 
цилиндром в виалу добавляют 8 см3 хлористого 
метилена. Раствор готов к газохроматографиче-
скому анализу.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ
В качестве внутреннего стандарта при опре-

делении глицерина рекомендовано применение 
1,4-бутандиола или 1,2,4-бутантриола [7, 8]. Оба 
вещества относятся к прекурсорам наркотических 
средств во многих странах, поэтому их коммерче-
ское распространение сильно ограничено. В ка-
честве внутреннего стандарта при определении 
глицерина, диглицерина и свободных жирных кис-
лот нами предложено применять пропиленгликоль. 
Внутренний стандарт для определения моно-, ди- 
и триглицеридов – трикаприн. 

Изученные пищевые эмульгаторы изготавли-
ваются из полностью или частично гидрогенизиро-
ванного пальмового масла, иногда с добавлением 
подсолнечного или соевого, в которых преобладают 
пальмитиновая и С18-кислоты (стеариновая, олеи-
новая и линолевая кислоты). Согласно расчетному 
методу [9], поправочный коэффициент С18-кислот 

относительно пальмитиновой кислоты равен 0.986, 
т.е. стремится к единице. Исходя из этого, поправоч-
ным коэффициентом для С18-кислот можно прене-
бречь, и для определения общего содержания сво-
бодных жирных кислот применить градуировочный 
график, построенный по пальмитиновой кислоте.

В табл. 1 приведены уравнения градуировоч-
ных графиков для количественного определения 
аналитов. Из градуировочных уравнений находят 
фактор отклика детектора (коэффициент чувстви-
тельности детектора) f 

 

, (1)

где Sst – площадь пика внутреннего стандарта, mst – 
масса внутреннего стандарта,    Si – площадь пика 
определяемого компонента, mi – масса определя-
емого компонента.

Массовую долю определяемого компонента 
в образце находят по известной формуле [8]:

 
(2)

где mпробы  –  масса анализируемого образца. 
На рис. 1 представлена типовая хромато-

грамма градуировочного раствора. Концентраци-
онные зоны компонентов не перекрываются, про-
должительность хроматографирования 35 минут. 

Проанализировано 7 коммерческих образ-
цов пищевых эмульгаторов различных произво-
дителей (табл. 2). Согласно описанию продукта Di-
modanHP, содержание в нем моноглицеридов не 
менее 90, глицерина не более 1, свободных жир-
ных кислот не более 1.5 % мас. Состав, установ-
ленный по данной методике:  95.2, 0.40  и 1.22 % 
мас. соответственно. Полученные результаты для 

Таблица 1
Уравнения градуировочных графиков и коэффициент чувствительности детектора f 

Компонент Уравнение f R2
Внутренний

стандарт

Моноглицериды 0.737 0.998

ПропиленгликольДиглицериды 0.878 0.999

Триглицериды 1.653 0.995

Глицерин 0.906 0.999

ТрикапринДиглицерин 0.219 0.999

Свободные жирные 
кислоты

0.195 0.998
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Таблица 2
Состав коммерческих эмульгаторов, %  мас. (n = 3, P = 0.95).

Состав
Эмульгатор

Palsgaard
DMG 0093

Myverol
18-80 K

Myverol
18-06 K

Myverol
18-04 K

Dimodan
HP

Admul
60-04 K

БК Nol
SV 45

Моноглицериды 95.8  ±  1.5 96.1 ± 1.5 94.6 ± 1.4 96.2 ± 1.5 95.2 ± 1.5 61.2 ± 1.1 47.5 ± 1.0

Диглицериды 1.88 ± 0.09 1.72 ± 0.09 2.24 ± 0.10 1.44 ± 0.08 1.92 ± 0.09 31.40 ± 0.7 39.40 ± 0.7

Триглицериды 0.30 ± 0.03 0.29 ± 0.02 0.35 ± 0.03 0.22 ± 0.02 0.28 ± 0.02 5.64 ± 0.24 9.45 ± 0.34

Глицерин 0.36 ± 0.03 0.42 ± 0.03 0.38 ± 0.03 0.38 ± 0.03 0.40 ± 0.03 0.86 ± 0.06 1.32 ± 0.06

Диглицерин 0.12 ± 0.01 0.14 ± 0.01 0.14 ± 0.01 0.12 ± 0.01 0.12 ± 0.01 0.18 ± 0.01 0.24 ± 0.02

Свободные жир-
ные кислоты

1.25 ± 0.05 1.18 ± 0.04 1.32 ± 0.06 1.14 ± 0.05 1.22 ± 0.05 1.24 ± 0.05 1.28 ± 0.05

Рис. 1. Типовая хроматограмма градуировочного раствора. 1 – пропиленгликоль, 2 – глицерин, 3 – диглицерин, 4 – 
пальмитиновая кислота,   5 – б-монолаурин, 6 – б-мономиристин, 7 – б-монопальмитин, 8 – б-моностеарин, 9 – три-
каприн, 10 – 1,2 и 1,3-дипальмитин, 11 – 1,2 и 1,3-дистеарин, 12 – трипальмитин, 13 – тристеарин

Рис. 2. Хроматограмма эмульгатора DimodanHP: 1 – α- и β-монолаурин, 2 – α- и β-мономиристин, 3 – α- и β-монопальмитин, 
8 – α- и β-моностеарин
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других продуктов также коррелируют с описани-
ем (паспортами соответствия), предоставленными 
производителем. Например, массовая доля моно-
глицеридов в эмульгаторе БК NolSV 45, согласно 
паспорту соответствия, находится в пределах 42 – 
48 %, найденное значение – 47.5 %.

Установлено, что в пищевых эмульгаторах 
с йодным числом менее 3 (все изученные, кроме 
Myverol 18-80 K) возможно раздельное определение 
α- и β-моноглицеридов. Изомерные α- и β-формы в 
виде триметилсилильных производных с успехом 
идентифицируются программным обеспечением 
NIST11. Масс-спектры этих соединений занесены 
в библиотеку и, несмотря на идентичную брутто-
формулу, значительно отличаются.

Такая возможность имеет немаловажное значе-
ние с точки зрения прогнозирования функциональных 
свойств продукта. Моноглицериды в α-положении 
проявляют лучшую эмульгирующую способность, 
поэтому получение α-формы приоритетно для про-
изводителя и потребителя [1]. На рис. 2 представ-
лена хроматограмма коммерческого эмульгатора 
DimodanHP, изготовленного из полностью гидро-
генизированного пальмового масла (йодное число 
менее 3). В приведенных условиях моноглицери-
ды в β-положении элюируются несколько раньше 
соответственной изомерной α-формы. Применив 
метод внутренней нормализации для моноглице-
ридов, можно рассчитать массовую долю каждой 
изомерной формы (ωα и ωβ):

 (3)

где ΣSα и ΣSβ – сумма площадей пиков α-моноглицеридов 
и β-моноглицеридов соответственно, ΣSmono – сум-
ма площадей пиков всех моноглицеридов, ωmono 
– массовая доля моноглицеридов, найденная по 
формуле (2).

В эмульгаторе DimodanHP массовая доля 
α-моноглицеридов составила 87.67 %, β-моноглицеридов 
– 7.53 %. 

Заключение
Разработана комплексная методика газохро-

матографического определения количественного 
состава пищевых эмульгаторов на основе моно-
глицеридов (Е471). Методика позволяет одновре-
менно определять моно-, ди- и триглицериды жир-
ных кислот, свободные жирные кислоты, глицерин 
и диглицерин. Для эмульгаторов с йодным числом 
менее 3 возможно определение α- и β-изомерных 
форм моноглицерида. Установлен количествен-
ный состав семи коммерческих образцов пищевых 
эмульгаторов различных производителей. 

Выполненное исследование представляет ин-
терес для специалистов в области аналитического 
контроля пищевых продуктов, полученные резуль-

таты могут быть применены для определения коли-
чественного состава пищевых эмульгаторов Е471. 
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