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Abstract 
The influence of Triton X-100 concentration and time of ultrasonic treatment (frequency 44 kHz, intensity 1.5 
W/cm2) on the determination of sodium, potassium, calcium and magnesium in whey processed products by atomic 
absorption spectroscopy (AAS) was studied. It was shown that the maximum value of the analytical signal is achieved 
with a mass fraction of Triton X-100 of 5 % and an ultrasonic treatment time of 15 min. The sensitivity of measure-
ments increases from one and a half to two times. Procedures have been developed for determining the content of 
sodium, potassium, calcium and magnesium in whey and products of its processing by AAS and atomic emission spec-
troscopy with inductively coupled plasma (AES-ICP). Validation of the results of determination of magnesium and 
calcium by AAS and AES-ICP was carried out by varying the weight of the sample and standard addition method.  
Key words: whey; triton X-100; ultrasound; atomic absorption spectroscopy; inductively coupled plasma atomic emission 
spectroscopy. 
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Анотація 
Досліджено вплив концентрації Тритон Х-100 та часу обробки ультразвуком (частота 44 кГц, інтенсивність 
1,5 Вт/см2) на визначення Натрію, Калію, Кальцію та Магнію у продуктах переробки молочної сироватки ме-
тодом атомно-абсорбційної спектроскопії (ААС). Показано, що максимальне значення аналітичного сигналу 
досягається при масовій частці Тритон Х-100 5% та часі обробки ультразвуком 15 хв. Чутливість вимірювань 
збільшується від півтора до двох разів. Розроблені методики визначення вмісту Натрію, Калію, Кальцію та 
Магнію в сироватці та продуктах її переробки методами ААС та атомно-емісійної спектроскопії з індуктивно-
зв’язаною плазмою (АЕС-ІЗП). Перевірку правильності результатів визначення Магнію та Кальцію методами 
ААС та АЕС-ІЗП проведено методами варіювання маси наважки та добавок. 
Ключові слова: молочна сироватка; тритон Х-100; ультразвук; атомно-абсорбційна спектроскопія; атомно-емісійна 
спектроскопія з індуктивно-зв’язаною плазмою 
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Аннотация  
Исследовано влияние концентрации Тритона Х-100 и времени обработки ультразвуком (частота 44 кГц, ин-
тенсивность 1,5 Вт/см2) на определение натрия, калия, кальция и магния в продуктах переработки молочной 
сыворотки методом атомно-абсорбционной спектроскопии (ААС). Показано, что максимальное значение ана-
литического сигнала достигается при массовой доле Тритона Х-100 5% и времени обработки ультразвуком 
15 мин. Чувствительность измерений увеличивается от полутора до двух раз. Разработаны методики опреде-
ления содержания натрия, калия, кальция и магния в сыворотке и продуктах ее переработки методами ААС и 
атомно-эмиссионной спектроскопии с индуктивно-связанной плазмой (АЭС-ИСП). Проверка правильности ре-
зультатов определения магния и кальция методами ААС и АЭС-ИСП проведена методами варьирования массы 
навески и добавок.  
Ключевые слова: молочная сыворотка; Тритон Х-100; ультразвук; атомно-абсорбционная спектроскопия; атомно-
эмиссионная спектроскопия с индуктивно-связанной плазмой. 
_______________________________________________________________________________________________________________________________________________ 

Вступ 
При переробці молока в процесі виробниц-

тва твердих сирів, сирів та казеїну в якості по-
бічного продукту утворюється молочна сиро-
ватка. Переробка її в окремі компоненти є важ-
ливою проблемою сучасного стану науки і 
технології молочних продуктів та дозволяє ви-
рішувати ряд проблем [1–4]. Сироватка вико-
ристовується при виробництві білкових кон-
центратів [5].  

Згідно з літературними даними, сироватка 
має терапевтичний потенціал [6; 7], є енерге-
тично цінним та збагаченим на корисні спо-
луки молочним продуктом [8; 9], в якому міс-
титься близько 50 % сухих речовин молока і до 
200 різних речовин. Серед останніх слід відзна-
чити білки, мінеральні солі, лактозу, а також 
вітаміни, ферменти, органічні кислоти. Поряд 
з поживною цінністю, молочна сироватка та 
продукти її переробки мають дієтичне та ліку-
вальне значення.  

У теперішній час у зв’язку з широким розпо-
всюдженням мембранних методів (ультрафі-
льтрація, зворотний осмос, електродіаліз) 
з’явилася можливість більш глибокої переро-
бки молочної сироватки з отриманням сухих 
концентратів, до яких відноситься суха моло-
чна сироватка демінералізована (СМСД). Мем-
бранні процеси засновані на фракціонуванні 
багатокомпонентного субстрату (в нашому ви-
падку – сироватки) за допомогою мембран різ-
ної пористості, що забезпечують поділ системи 
на фракції «концентрат» та «фільтрат» відпо-
відно до розмірів молекул компонентів. Напів-
проникні мембрани різної пористості при 
цьому виступають у ролі «молекулярного 

сита» [10; 11]. При ультрафільтрації мембрана 
затримує лише високомолекулярні сполуки та 
пропускає з фільтром речовини, що утворю-
ють «істинний» розчин. Так, при ультрафільт-
рації молочної сироватки затримується (кон-
центрується) білок, а у фільтрат (?) попадають 
солі і лактоза. У фільтрат переходить близько 
30 % кальцію, 90 % калію та натрію, 70 % маг-
нію, 80 % хлору та 50 % фосфору, які містилися 
в початковій сироватці. Вміст вітамінів в кон-
центраті такий самий, як і в вихідній сирова-
тці. Необхідний тиск для здійснення процесу 
ультрафільтрації (за принципом зворотного 
осмосу) знаходиться на рівні 0.1 – 1 МПа 
(1 – 10 атм). 

У результаті ультрафільтрації отримують 
білковий концентрат (реагент), що містить ви-
сокомолекулярні сполуки молочної сироватки 
(і, відповідно його концентрації, компоненти) 
і фільтрат (пермеат) – розчин лактози, мінера-
льних солей та інших низькомолекулярних  
сполук, аналогічний за складом молочній си-
роватці [11]. 

Технологічний процес виробництва СМСД є 
багатоетапним, з поступовим зменшенням 
концентрації мінеральних речовин до необхід-
ного рівня, що визначається технічними умо-
вами виробництва. Величина мінералізації є 
важливим фактором на стадії сушки, який 
впливає на стан вакуум-випарного і сушиль-
ного обладнання. З іншого боку, ефективність 
поділу багатокомпонентної системи, якою є 
молочна сироватка, на складові, вимагає роз-
робки та затвердження методик контролю 
вмісту цих складових на всіх стадіях виробни-
цтва, що є актуальним питанням для потреб 
ефективного виробництва. 
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У якості методів дослідження вмісту міне-
ральних компонентів молочних продуктах до-
цільно використовувати різновиди атомно-аб-
сорбційної (ААС) та атомно-емісійної (АЕС) 
спектроскопії [12; 13]. Ефективним методом 
інтенсифікації пробопідготовки для наступ-
ного визначення методами ААС, АЕС та ін-
шими методами є використання ультразвуко-
вого випромінювання [14–17]. Переваги даних 
методів хімічного аналізу полягають у можли-
вості одночасного визначення макро- і мікрое-
лементів, експресності вимірювань, простоті 
градуювання, високій стабільності аналітич-
ного сигналу і відносно слабких матричних 
ефектах. 

Важливу роль при визначенні аналітів в ба-
гатокомпонентних зразках відіграють сучасні 
методи пробопідготовки для аналізу продук-
тів харчування [15; 18]. Для підвищення чутли-
вості визначення та більш повного переве-
дення аналіту зі зразка в досліджувану пробу 
використовують спосіб, що передбачає дода-
вання поверхнево-активних речовин (ПАР) 
для утворення нового середовища [19]. Остан-
ній спосіб застосовується також з одночасною 
стабілізацією мікрооточення аналіту за допо-
могою ультразвукової обробки [20]. 

Мета даної роботи полягала в розробці ме-
тодики визначення вмісту Натрію, Калію, Ка-
льцію та Магнію, що становлять основу міне-
ральної частини у вихідному, проміжних (рете-
нтат, пермеат) і кінцевому продуктах процесу 
переробки молочної сироватки підсирної в 
СМСД. Продукти переробки сироватки викори-
стовують для приготування продуктів харчу-
вання для воїнів збройних сил України. Вони 
мають велику енергетичну ємність. Раніше 
такі комплексні дослідження продуктів пере-
робки сироватки на вміст лужних та лужнозе-
мельних металів не проводились. 

 

Експериментальна частина 
Реактиви та використане обладнання. У ро-

боті використано атомно-абсорбційний спект-
рометр С–115М1 (полум’яний варіант), лампи 
з порожнистим катодом, полум’я ацетилен-по-
вітря. Вимірювання проводили при довжинах 
хвиль: Натрій – 589.0 нм; Калій – 766.5 нм; Ма-
гній – 422.7 нм; Кальцій – 285.4 нм. Сила струму 
на лампі – 7.5 мА, ширина щілини монохрома-
тора – 0.1 нм, напруга на ФЕУ – 1.1 кВ. Також 
використано атомно-емісійний спектрометр з 
індуктивно-зв’язаною плазмою (АЕС-ІЗП) іСАР 
6300 ДUО: швидкість плазмоутворюючого по-
току Аргону – 12 л/хв; потужність плазми 1350 
Вт; режим спостерігання плазми – аксіальний, 

потік Аргону у розпилювачі – 0.55 л/хв; швид-
кість обертання насосу – 50 об/хв; час інтегру-
вання сигналу – 20 с; 5 паралельних вимірю-
вань. Для градуювання використовували стан-
дартні зразки складу, виготовлені в Фізико-
хімічному інституті імені А.В. Богатського НАН 
України (м. Одеса). Інші реактиви були квалі-
фікації «х.ч». Рідкі зразки молочної сироватки, 
ретентату та пермеату були відібрані з вироб-
ничої лінії з випуску СМСД підсирна з рівнем 
демінералізації 40 % (ДП «Мілкленд-Україна»), 
що є кінцевим продуктом процесу переробки. 

Пробопідготовка. Сироватку, ретентат і пе-
рмеат розбавляли бідистильованою водою в 
100, 1000 або 10000 разів (в залежності від 
того, який елемент визначали). Наважку сухої 
речовини розчиняли в мірній колбі місткістю 
100 см3. 

Розчини Натрію, Калію, Кальцію та Магнію 
для побудови градуювального графіку були 
приготовлені шляхом розведення вихідного 
розчину відповідного металу з концентрацією 
0.1 г/л. 

Розчин для визначення вмісту Магнію та 
Кальцію в молочній сироватці з використан-
ням Тритон Х-100 та ультразвукової обробки 
готували наступним чином. До наважки зразку 
(m = 0.2056 г) додавали 1 см3 конц. HNO3, 4 см3 
водного розчину Тритон Х-100 з масовою час-
ткою 5 % та перемішували магнітною мішал-
кою 30 хв. Розчин кількісно переносили в мі-
рну колбу місткістю 10 см3, доводили до позна-
чки дистильованою водою та обробляли 15 хв 
ультразвуком. При цьому отримували стабі-
льні та однорідні розчини, що не розшаровува-
лися протягом 6 діб. 

 

Результати та їх обговорення 
Дослідження вмісту Калію та Натрію в про-

дуктах переробки сироватки методами ААС та 
АЕС-ІЗП. При використанні методів ААС та АЕС-
ІЗП найбільше значення має ефективність ро-
зпорошення аналізованих зразків. Якісне дис-
пергування розчинів і утворення крапель роз-
чину якомога меншого розміру дозволяють 
довше утримувати в aтомарному стані визна-
чувані аналіти. Одним з простих, але дуже ефе-
ктивних способів досягнення бажаного ре-
зультату є використання поверхнево-актив-
них речовин. Комбіноване використання ПАР 
та ультразвукового опромінювання дозволяє 
підвищити чутливість та прецизійність ре-
зультатів аналізу.  

При використанні ПАР Тритон Х-100 на 
межі розподілу фаз зменшується поверхневий 
натяг, в’язкість та розмір крапель аерозолю та 
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змінюються окисно-відновні характеристики 
полум’я, розподіл заряду молекул, ефектив-
ність енергії збудження. 

У табл. 1 наведені результати визначення 
Калію в сироватці та продуктах її переробки 
методом ААС, а також другим незалежним ме-
тодом АЕС-ІЗП.

 

Table 1 
The results of determination of potassium in whey and products of its processing by AAS and ICP-AES methods  

(n = 5, Р = 0.95) 
Табл. 1 

Результати визначення Калію в сироватці і продуктах її переробки методами ААС та АЕС-ІЗП  
(n = 5, Р = 0.95) 

Зразок Вміст Калію, г/л 
Метод ААС 

Sr Вміст Калію г/кг 
Метод АЕС-ІЗП 

Sr F t 

Сироватка 1.37 ± 0.03 0.02 1.36 ± 0.03 0.02 3.65 1.30 
Ретентат 2.24 ± 0.04 0.02 2.22 ± 0.03 0.02 3.80 1.28 
Пермеат 1.07 ± 0.03 0.02 1.05 ± 0.03 0.02 1.90 1.67 
Суха речовина 15.5 ± 0.3 г/кг 0.02 15.4 ± 0.3 мг/кг 0.02 1.80 0.38 

Порівняння відтворюваності результатів 
визначення Калію методами .ААС та АЕС-ІЗП за 
критерієм Фішера свідчить про відсутність 
значимої різниці між дисперсіями. Отримані 
експериментальні значення критерію Фішера 
у всіх випадках суттєво нижчі, ніж табличне 
значення. Це свідчить про те, що отримані ре-
зультати належать до однієї вибірки і дозво-
ляє порівнювати середні значення. Fтабл 
(Р = 0.95; f1 = 4; f2 = 4) = 4.94, F < Fтабл. Результати 

визначення методами ААС та АЕС-ІЗП для усіх 
досліджених зразків не відрізняються статис-
тично значимо за критерієм Стьюдента, що є 
доказом відсутності систематичної погрішно-
сті в результатах обох методів. tтабл (Р = 0.95; f = 
8) = 2.31, t < tтабл. 

Результати визначення Натрію у сироватці 
і продуктах її переробки методами ААС та АЕС-
ІЗП наведені у табл. 2.

Table 2 
Results of determination of sodium content by AAS and ICP-AES methods in whey and products of its processing  

(n = 5, Р = 0.95) 
Табл. 2 

Результати визначення вмісту Натрію методами ААС та АЕС-ІЗП у сироватці та продуктах її переробки (n = 5, Р 
= 0.95) 

Зразок Вміст Натрiю, г/л 
ААС 

Sr Вміст Натрiю, г/л 
AEC-IЗП 

Sr F t1,2 

Сироватка 0.14 ± 0.03 0.02 0.16 ± 0.03 0.03 1.76 0.68 
Ретентат 0.74 ± 0.03 0.03 0.77 ± 0.04 0.03 1.16 1.30 
Пермеат 0.30 ± 0.03 0.02 0.34 ± 0.04 0.03 1.89 1.43 
Суха речовина 5.63 ± 0.07 г/кг 0.03 5.68 ± 0.06 г/кг 0.03 2.12 1.61 

При визначенні вмісту Натрію у сироватці 
та продуктах її переробки методами ААС та 
АЕС-ІЗП отримані результати, які свідчать про 
задовільну правильність і високу прецизій-
ність застосованих методик аналізу. 

Атомно-абсорбційне та атомно-емісійне з 
індуктивно-зв'язаною плазмою визначення вмі-
сту Магнію та Кальцію в молочній сироватці з 

використанням Тритон Х-100 та ультразвуко-
вої обробки. Першим етапом роботи було дослі-
дження впливу концентрації Тритон Х-100 на 
величину аналітичного сигналу при атомно-
абсорбційному визначенні Магнію та Кальцію, 
результати якого наведені у табл. 3.

Table 3 
Influence of Triton X-100 concentration on the atomic absorption determination of Magnesium and Calcium in whey 

(n=5, P=0.95) 
Табл. 3 

Вплив концентрації Тритон Х-100 на атомно-абсорбційне визначення Магнію та Кальцію у сироватці (n=5, 
P=0.95) 

Масова частка Три-
тон Х-100, % 

Вміст Магнію, мг/кг Вміст Кальцію, мг/кг 
Cсер ± Δ Sr Cсер ± Δ Sr 

3 2.66 ± 0.08 0.03 83.0 ± 1.5 0.02 
4 2.70 ± 0.09 0.03 83.2 ± 1.5 0.02 
5 2.73 ± 0.07 0.03 83.3 ± 1.5 0.02 
6 2.66 ± 0.07 0.03 83.2 ± 1.6 0.02 
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Шляхом варіювання масової частки Тритон 
Х-100 у розчині встановлено, що аналітичний 
сигнал мало залежить від вмісту ПАР у розчині 
при варіюванні концентрації ПАР від 3 до 6 %. 

Максимальне значення аналітичного сигналу 
було отримано при додаванні в аналізовані та 
стандартні розчини Тритону Х-100 з масовою 
часткою, що становить 5 %. 

Table 4 
Influence of time of ultrasonic treatment on the content of Magnesium and Calcium obtained during their atomic ab-

sorption determination in whey (n = 5, P = 0.95) (n=5, P=0.95) 
Табл. 4 

Вплив часу обробки ультразвуком на вміст Магнію та Кальцію, отриманий при їх атомно-абсорбційному ви-
значенні у сироватці (n=5, P=0.95) 

 
Час обробки УЗ, хв Вміст Магнію, г/кг Вміст Кальцію, мг/кг 

Cсер ± Δ Sr Cсер ± Δ Sr 
10 2.73 ± 0.05 0.014 83.3 ± 1.5 0.011 
15 2.85 ± 0.06 0.011 84.7 ± 1.5 0.012 
20 2.79 ± 0.05 0.015 84.2 ± 1.5 0.017 
25 2.76 ± 0.05 0.010 84.1 ± 1.6 0.013 

При встановленні оптимального часу обро-
бки ультразвуком розчини обробляли ультра-
звуком від 10 до 30 хв. При цьому отримують 
стабільні та однорідні розчини, які не розша-
ровувалися протягом 6 діб. Залежність вмісту 
Магнію та Кальцію в сироватці від часу обро-
бки ультразвуком наведено в табл. 4. Видно, 
що вже при 10 хв обробки ультразвуком дося-
гаються стабільні значення аналітичного сиг-
налу. 

З метою визначення ступеню впливу комбі-
нованої обробки ультразвуком та ПАР на ана-
літичний сигнал були приготовані розчини 
без та з добавками ПАР і отримані аналітичні 
сигнали для водних розчинів та розчинів з до-

бавками ПАР, оброблених ультразвуком. Сту-
пінь впливу визначали за коефіцієнтом чутли-
вості S, який розраховували як відношення 
тангенсів кутів нахилу градуювальної функції 
tgα2/tgα1. Встановлено, що чутливість при до-
даванні Тритон Х-100 та ультразвукової обро-
бки при визначенні Магнію збільшилась приб-
лизно в півтора, а Кальцію – в два рази. 

Перевірку правильності результатів 
атомно-абсорбційного визначення Магнію та 
Кальцію в молочній сироватці проводили ме-
тодом «введено-знайдено» (табл. 5). З отрима-
них даних видно, що введена добавка Магнію 
та Кальцію повністю відтворюється в межах 
випадкової похибки. Тобто матричний ефект 
відсутній. 

Table 5 
Assessment of accuracy of the results of atomic absorption determination of Magnesium and Calcium in whey by the 

addition method 
Табл. 5 

Перевірка правильності результатів атомно-абсорбційного визначення Магнію та Кальцію у сироватці мето-
дом добавок (n=5, P=0.95) 

 
Елемент Вміст Введено Знайдено Sr Ступінь повер-

нення, % 
Mg, мг/кг 2.9 ± 0.1 3.0 5.8 0.02 96.7 
Ca, мг/кг 84.8 ± 1.5 100.0 185.9 0.02 101.1 

При визначенні вмісту Магнію та Кальцію 
методом АЕС-ІЗП у розчинах молочної сирова-
тки, які були оброблені ультразвуком та міс-
тили Тритон Х-100, були отримані наступні ре-
зультати. Вміст Магнію у молочній сироватці 
складав 2.83 ± 0.05 г/кг, Sr = 0.01, а Кальцію – 
84.5±1.5 мг/кг, Sr = 0.01. Порівняючи ці резуль-
тати з результатами, отриманими методом 
ААС (табл. 4), можна зробити висновок, що 
вони дуже близькі, і це ще раз підтверджує на-

дійність та правильність розроблених мето-
дик аналізу. При порівнянні результатів ви-
значення Магнію методами ААС та АЕС-ІЗП 
отримані значення F 1.40 та t 0.75, а для Каль-
цію 2.31 та 1.11, відповідно. Всі ці значення 
менше табличних при рівні довірчої вірогідно-
сті 0.95. 

Оцінку правильності визначення Магнію та 
Кальцію у сироватці також проводили мето-
дом варіювання маси зразку (табл. 6). 
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Table 6 
Estimation of accuracy of determination of Magnesium and Calcium in whey by variation of sample mass  

(n=5, P=0.95) 
Табл. 6 

Оцінка правильності визначення Магнію та Кальцію у сироватці методом варіювання маси зразка  
(n=5, P=0.95) 

Наважка сиро-
ватки, г 

Вміст Mg, мг/кг Вміст Са, мг/кг 
Cсер ± Δ Sr Cсер ± Δ Sr 

0.4 2.83 ± 0.06 0.02 84.7 ± 1.6 0.012 

0.6 2.85 ± 0.07 0.01 84.8 ± 1.5 0.02 

0.8 2.84 ± 0.06 0.01 84.7 ± 1.5 0.015 

Висновки 
Вперше проведено комплексне 

дослідження вмісту лужних та 
лужноземельних елементів, у тому числі 
Натрію, Калію, Магнію та Кальцію у молочній 
сироватці та продуктах її переробки – пермеаті 
та ретентаті. Для оцінки вмісту вказаних 
елементів використані найбільш потужні і 
селективні атомно-спектроскопічні методи: 
полуменева ААС та АЕС-ІЗП. Результати 
визначення вказаних елементів добре 
узгоджуються між собою. Додатково 
правильність визначення була показана 
методами добавок та варіювання маси зразка. 
Показано, що введення ПАР Тритон Х-100 та 
обробка ультразвуком протягом 10 хв 
призводить до збільшення аналітичного 
сигналу: півторикратного при визначенні 
Кальцію, і двократного при визначенні 
Магнію. Результати можуть бути корисними 
при оцінці вмісту лужних та лужноземельних 
елементів у молочних продуктах. 
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