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A flszerpaprika kapszaicin-tartalmanak meghatarozasara eddig a fotomet-
rids eljarasok mutatkoztak a legalkalmasabbaknak. E mddszerek a kapszaicin
valamely szinreakcidjan alapulnak, reagensként North [1] és Hippenmeier [2]
foszformolibdénsavat, Benedek [3, 4] vanadiumoxikloridot, Schulte és munka-
tarsai [5] és Spanyar és munkatarsai diazotalt [6, 7] szulfanilsavat, Holl6 és
munkatarsai [85) dibromkinonklérimidet ajanlanak.

Valamennyi fent emlitett modszer tébbé kevésbé alkalmas kapszaicin meg-
hatarozésara, de kozds hibajuk, hogy nem elég érzékenyek, és ezért kb. 10 mg/100
-nal kisebb kapszaicin-tartalmi f(iszerpaprikadrlemények vizsgalatdra nem
asznalhatok. A legkivalobb fliszerpaprikadrlemények kapszaicin-tartalma
gyakran esik 10 mg/100 g ala, s a 10 mg alatti kiilonbségek is szerepet jatszhat-
nak a mindsités szempontjabol. Ezért szikségessé valt egy olyan Kkapszaicin-
meghatarozasi modszer kidolgozasa, mell&/el lehet6leg révid id6 alatt, ipari labo-
ratoriumokban is hozzéférhetd eszkozokkel, kisebb (1—10 mg%) kapszaicin-
tartalmd mintak is elemezhet6k.

Valamennyi szinreakciohoz kapcsolt mddszer biztonsdgos alkalmazéasénak
el6feltétele, hogy a kapszaicint a A)Zaprikéban levg festékanyagoktol és egyéb
zavar¢ anyagoktol megtisztitsuk. eddig erre a célra hasznalt oszlopkroma-
tografias és extrakcios eljarasok igen hosszadalmasak, és sokszor nagy kapszaicin
veszteségekkel jarnak. A papirkromatografias eljarasoknal (Waldi E/9 / a papri-
kabol a kapszaicinnel egyutt kiextrahalt zsir a foltok elnytlasat és farokképzddést
eredményez.

Az utobbi evekben egyre elterjedtebben hasznaljak kapszaicin tisztitasara
a rétegkromatografias elvalasztast. (Teichert et al. [10], Heusser gll], Friedrich
és Rangoonwala [12]/. A szerz6ka legkilonb6z6bb adszorbenseket, futtatokeveré-
keket es el6hivokat ajanljak, de a kromatografias elvalasztast altalaban nem
koveti mennyiségi meghatarozas, csak minosegi kimutatas. Mennyiségi meg-
hatarozast rétegkromatografias tisztitds utan, csak Heusser [11]-nél talalunk,
modszere azonban csak igen magas kapszaicin-tartalmu (500 —1000 mg/100 g)
mintak elemzésére alkalmas, mert az 1rétegre felvitt extraktnak legalabb 100/tg
kapszaicint kell tartalmaznia.

Az ismertetett rétegkromatografias eljarasok kozos hibaja, hog?/ megfelel§
érzékenységl el6hivo hianyaban viszonylag igen sok kapszaicint kell a retegre
felvinni, és ehhez kis kapszaicin-tartalmd mintdkb6l nem lehet elég témeény
Bxtraktot késziteni.

Feladatunknak tekintettiik egy olyan rétegkromatografias eljaras kidolgo-
zasat, mely egyrészt 1—10 mg/100 g alatti kapszaicin mennyiség meghatarozasa-
ra alkalmas, méasrészt a 10 mg/100 g-nal nagyobb mennyiségeket az eddigi méd-
szereknél gyorsabban, de hasonld pontossaggal hatdrozza meg.
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E célra kerestlink megfelel6 adszorbenst, futtatokeveréket és elég érzékeny
eléhivo reagenst.

1. ANYAGOK ES MODSZEREK

Adszorbensek

Az ajanlott adszorbensek kozil 3 féle réteganyag kerilt kiprébalasra:

MN poliamid-DC 11, viz, dioxan (2: 1? futtatoval. Ezen rétegen a kap-
szaicin foltja el6hivas utan nem jott el6, valoszin(, hogya frontvonallal egyitt
futott és az el6hivéval valod bepermetezes utan itt elmosodott csik alakjaban
valt lathatova.

MN Kieselgel N—HR (UV 254%, kloroform, metanol, ecetsav (95:5:1)
futtatoval. A kapszaicin a paprikéban levé festékanyagoktdl jol elvélaszthatd, a
gesték csaknem teljes mennyiségében a frontvonallal fut, a kapszaicin Rf-értéke:

,75.

Kieselgel G a kovetkezd fejezetben felsorolt futtatokeverékekkel. Az el6z6

réteganyaghoz hasonlo, j6 elvalasztast kaptunk.

Mivel a Kieselgel G egyszer(ibben hozzaférhetd, kdnnyebben beszerezhetd,
mint az MN Kieselgel N—HR/UV 254, tovabbi kisérleteinkhez 0,25 mm reteg-
vastagsagl Kieselgel G rétegeket hasznaltunk.

Futtatokeverékek

Az irodalomban leirt futtatok kozil kapszaicin elvalasztasara a fliszerpapri-

kaban lev6 festék és egyéb zavard anyagoktdl a kdvetkezd olddszerkeverékeket
prébaltuk ki.

1 Benzol: etilacetat = 1:1 O,Z%Ffy
2. Kloroform: ciklohexan: jégecet: metanol =

100:100:8:12 0,36
3. Eterrel telitett desztillalt viz -
4. Kloroform: etilalkohol = 94:6 -
5. Kloroform: etilalkohol = 96:4 0,50
6. Kloroform: etilalkohol — 97:3 0,42
7. Kloroform: etilalkohol = 98:2 0,34
8. Kloroform: etilalkohol = 99:1 0,25
9. Ciklohexan: kloroform: ecetsav = 70:20:10 .0,06
10. Kétszeres futtatas tiszta kloroformban e 01
11

Kétszeres futtatas aj tiszta kloroform
b) kloroform: etilalkohol = 97:3 -

12. Kétszeres futtatas aj tiszta kloroform

ﬂ kloroform: etilalkohol: 99:1 0,34
13. Kétszeres futtatas aj benzin

bi kloroform: etilalkohol = 99:1 -

A3 4. 11 és 13 futtatoval a kapszaicin foltja vagy a startponton maradt,
vagy nem volt élesen megkiilonboztethetd a festékanyagoktol, igy ezek kapszalcm
elvalasztasara nem alkalmasak. A legjobb elvalasztast a 8. futtatoval (kloroform:
etilalkohol (99:1) kaptuk, igy tovabbi kisérleteinknél ezt a futtatot alkalmaztuk.
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Meghatarozas

A fentiekben ismertetett rétegkromatografias elvalasztas utan megkiséreltiik
a festékanyagoktdl megtisztitott kapszaicint a rétegr6l lekaparni, olddszerrel
kioldani, és fotometridsan meghatéarozni. A paprikamintak kis kapszaicin-tartalma
miatt azonban nem tudtunk olyan nagy mennyiség(i extraktot a rétegre fel-
vinni, hogy az futtatas, lekaparas és kioldas utan elegendé lett volna barmelyik
fotometrias meghatarozashoz.

Ezért olyan el6hivot kerestiink, mellyel a réteget bepermetezve, a foltok
alakja és szine lehet6vé tette az Osszehasonlitas alapjan végzett mennyiségi
kiértékelést is,

El6hivokeént a kovetkezd oldatokat probaltuk ki:

1. 0,35%-o0s szulfanilsav oldat és 0,35%-0s natriumnitrit oldat 1:1 aranyu

glegye, majd ezt koveten 0,In natriumhidroxid oldat.
Erzékenyseg 100 pg kapszaicin.
2. 0,5%-0? anizsaldehidet, 10% ecetsavat és 5% cc kénsavat tartalmazo
metanol.
Erzékenység 100 pg kapszaicin.
. 0,5%-o0s alkoholos diazotalt benzidin oldat.
Erzékenység: 100 pg kapszaicin.
. 20% antimontriklorid +2% ecetsavanhidridet tartalmazd kloroform.
Erzékenység: 4 /tg kapszaicin.
. 0,1 g diazotalt szulfanilsav 20 ml 10%-o0s sz6daoldatban oldva.
Erzékenység: 2 /tg kapszaicin.
. 10%-0s alkoholos foszformolibdénsav oldat.
Erzékenység: 2 /tg kapszaicin.
. 0,05%-0s vizes Rodamin B oldat.
10/tg kapszaicin még ad egy gyengén fluoreszkalo foltot, de a ﬁaprikéban
levé festékanyaﬂok sokkal erdsebben fluoreszkalnak, igy paprika extrakt-
bl ezzel az el6hivoval a kapszaicin nem mutathato ki.
8. 15%-o0s alkoholos ferriklorid oldat és 0,5%-0s alkoholos kaliumferricia-
nid oldat 1:1 ardnyd keveréke.
Erzékenység: 0,1 /tg. . ] o
9. 15%-0s vizes ferrikiorid és 0,5%-0s vizes kaliumferricianid oldat 1:1
aranyl keveréke.
Erzékenység: 0,1/tg kapszaicin.

Mint a felsorolasbol lathato, az utdbbi két —berlinikék reakcion alapulé —
eléhivasi mad a legérzékenyebb. Ezek kozill is a vizes oldatokkal valo beEermete-
zés latszik alkalmasabbnak, mert az alkoholos bepermetezés utdn sokkal szét-
folyébb , diffizabb foltokat kaptunk, melyek nehezebben értékelhet6k. A reakcio
kapszaicinre nem specifikus, a reagenssel a paprikaban levd festék és egyéb kisérg
anyagok hasonléan a kapszaicinhez, kék szinez6dést adnak, ezért csak abban az
e?gtbenkalkalmazhaté, ha a kromatografalasnal igen jo elvélasztast sikerilt
elérniink.

~N o o A W

A vizsgdalati modszerek leirdsa

Az elbkisérletek birtokaban két mddszert dolgoztunk ki. Az els§ 10 mg/100
?-nél kisebb, a masik ennél nagyobb kapszaicin tartalmu f(iszerpaprika vizsga-
atara alkalmas. Az els6 érzékenyebb, a mésodik lényegesen rdvidcbb, mint az
eddig hasznélt eljarasok.

10 mg%-nal nagyobb kapszaicintartalmG f(iszerpaprika mintadk kapszaicin
tartalmanak meghatarozasa.



Kémszerek:

57%-os etilalkohol

éter p.a. peroxidmentes (2%-os ferroszulfattal peroxidmentesitve)

kloroform ‘p.a.

0,01 m%/m -es éteres kapszaicin oldat*

200 x 200 mm-es0,25mm rétegvastagsagu, 105 °C-on 30 percig aktivalt Kieselgel
G rétegek (vasnyomoktol mentesek)

0,5%-0s vizes kaliumferricianid oldat

15%-0s vizes ferriklorid oldat

(a két utobbi oldatot kdzvetleniil hasznalat el6tt 1:1 ardnyban elegyitjik, és az
igy kapott oldatot hasznaljuk el6hivoként.)

A meghatarozas menete:

50 ml-es Givegdugos razéhengerbe bemériink 4 g fliszerpaprikat, 3 ml 57%-o0s
etilalkohollal megnedvesitjilk, majd 2x30 ml peroxidmentes éterrel 10—I10 per-
cig kirazzuk. Mindkeét kirazas utan 5—5 percig ulepitjik az elegyet, és sz(ir6-
L)apl’ron omblombikba sz(rjik. Vizlégszivattylval, 30—40 °C-os vizfiird6ben

b. 20 ml-re beparoljuk, és éterrel 25 ml-es mér6lombikba mossuk. Ezutdn —a
kapszaicintartalomtol figgden - a retegkromatografalashoz megfelel tmény-
séglre higitjuk az oldatot, igy hogy az igy nyert térzsoldat kapszaicintartalma
5 és 50 fig/ml kdzott legyen.

A kilonbéz6 kapszaicin-tartalmd mintakbol az 7. tdblazatban koézolt higita-
sokkal kaphatunk kromatografalasra alkalmas térzsoldatot.

1 tablazat

Kromatografalasra alkalmas torzsoldat készitése
a kilonb6z6 kapszaicin-tartalmd mintakbol

A minta kapszaicin- Bemérés

tartalma mg % 9/25 ml Higitas
4
4 2x
4 6X
4 10x
4 15x i

A megfelelGen el6készitett Kieselgel G rétegeken egymastol egyenlé tavol-
sagra 6 startpontot jelolunk ki, melyekre mikropipettaval, (0,1 ml térfogatd,
100-as beosztasu) a kovetkezd anyagmennyiségeket visszik fel:

0,02 ml 0,01 mg/ml kapszaicin tartalmi &sszehasonlitd oldat.
0,02 ml éteres paprika tdrzsoldat

0,04 ml 6sszehasonlité oldat

0,04 ml paprika térzsoldat

0,06 ml Osszehasonlité oldat

0,06 ml paprika torzsoldat.

SO WNE

1

* A kapszaicin oldat eltarthatésdga h(itészekrényben mintegy 14 nap
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A lapot kloroform: etilalkohol 599:1) futtatokeveréket tartalmazé kadba
allitjuk, és addig futtatjuk, amig az olddszer-szint a réteg felsd szélét eléri. A la-
EOt ezutan kivessziik, megvarjuk, amig az oldoészer elparolog, és 15%-os ferri-

lorid +0,5%-0s kaliumferricianid 11 aranyu elegyével egyenletesen beperme-
tezziik. (Nagyon fontos, hogy a bepermetezes egyenletes legyen, mert kiilonben
a foltok szine a hattér szinének egyenetlensége miatt nem lesz aranyos a rajtuk
levd kapszaicin mennyiségével.)

A mintdbol és a standard oldatbdl kapott foltok erésségének és nagysadganak
Osszehasonlitasa dtjan meghatarozzuk a mintaban levl kapszaicin mennyiségét.
Ha a foltok nagysaga és erossége nem 6sszemérhetd, kisebb vagy nagyobb meny-
nyiségek felvitelével megismételjik a meghatérozast.

Fontos, hog?y az elbiralast a réteg bepermetezése utan minél hamarabb
(1—2 percen belll) elvégezzik, mert a kapszaicin kérnyezetében olyan zavar6
foltok johetnek el6, melyek a pontos kiértékelést lehetetlenné teszik.

10 mg%-nal kisebb kapszaicintartalmu f(iszerpaprika mintak kapszaicin
tartalmanak meghatarozésa.

Kémszerek:

Az el6z6 modszernél felsorolt anyagokon kivil a kovetkez6kre van szikség
extrakcios benzin (Fp. 60- 100 °C)
konyhas6
0,1 n natriumhidroxid oldat.

A meghatarozas menete:

50 ml-es iivegdugos razéhengerbe bemériink 4 g fliszerpaprikat, 3 ml 57%-o0s
etilalkohollal megnedvesitjiik, majd 2x30 ml Feromdmentes éterrel 10—10 percig
kirazzuk. Mindket kirazas utan 5-5 percig Ulepitjik az oldatot, és sz(ir6papiron
gémblombikba sz(rjiuk. Vizlégszivattyaval, 30-40 °C-os vizflird6ben az étert
teljesen elparoljuk, a maradékot 4x5 ml 57%-os alkohollal 100 ml-es valasztd-
tolcsérbe mossuk. A gdmblombik falara tapadt festéket 30 ml extrakcios ben-
zinnel szintén a valasztotdlcsérbe visszik.

Az alkoholos —benzines elegyhez kevés konyhasot adunk, és 5 percig
razzuk. 10 perc &llas utan, amikor az elegy szétvalt, az also, alkoholos, kapszai-
cint tartalmazé oldatot 100 ml-es frakcionalé lombikba engedjik. A benzines
részt még egyszer 10 ml 57%-os alkohollal kirdzzuk és 10 perc allas utan az also
réteget ugyancsak a frakcionald lombikba engedjik.

Az egyesitett, sargas szin( alkoholos oldatot 5 ml 0,1 n natriumhidroxid
oldat hozzaadasa utan 75-80 °C-os vizfiirdében, nitrogén aramban alkohol-
mentesre desztillaljuk. Ha a vizes-ligos kapszaicin oldat er6sen habzani kezd, a
desztillalast abbahagyjuk, az oldatot nitrogén aramban leh(tjik, és néhany ml
desztillalt vizzel valasztotolcsérbe vissziik. Az igy nyert ligos kapszaicin olda-
tot 30 ml, majd 20 ml éterrel, 10-10 percig kirazzuk, az eteres oldatokat viz-
mentes natriumszulfaton keresztliil gémblombikba szdrjik, és az étert vizlég-
szivattyval elpéroljuk. A maradékot éterben felvesszik, és 25 ml-es méro-
lombikban jelig toltjuk. Ezt az oldatot hasznaljuk a rétegkromatografias meg-
hgtérozékshoz. A meghatarozast a tovabbiakban az el6z0ekben leirtak szerint
végezzik.
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2. tablazat

Flszerpaprikdhoz hozzdadott — 10 mg%-nal kisebb mennyiségli — kapszaicin meghatarozasa

Hozzaadott Visszakapott Atlagtol valé s
kapszaicin kapszaicin eltérés mg % t
mg % mg % mg %
0,7 0,3
1,2 0,2
1,0 1,0 0,0 0,187 0,000
11 0,1
1,0 0,0
2,0 0,1
2,4 0,3
2,0 2,3 0,2 0,200 1,120
2,0 0,1
2,0 0,1
3,0 0,3
2,5 0,2
3,0 2,6 0,1 0,212 3,169*
2,7 0,0
2,5 0,2
3,9 0,5
4,2 0,1
4.0 4,2 0,1 0,114 5,890**
4,6 0,3
47 0,4
4,6 0,5
5,0 0,1
5,0 5,6 0,5 0,300 0,746
5.2 0,1
53 0,2
6,0 0,2
55 0,3
6,0 59 0,1 0,200 2,240
57 0,1
5,8 0,0
6,3 0,8
7,9 0,8
7,0 7.1 0,0 0,192 1,166
75 0,4
6,9 0,2
8,2 0,0
8,5 0,3
8,0 8,2 0,0 0,173 2,590
81 01
8,2 0,0
8,8 0,1
8,6 0,3
9,0 8,9 0,0 0,0895 0,250
9,1 0,2
9,3 0,4
10,5 0,5
10,0 0,0
10,0 9,3 0,7 0,138 0,000
101 0,1
9,9 0,1

* 'les  iszam ¢ les
=+ tee” Iszdm 't
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2. EREDMENYEK ES KOVETKEZTETESEK

A modszer felhasznalasaval szdmos kisérletet végeztiink annak eldontésére,
hogy az eljaras a gyakorlatban mikent valik be. ) )

A 10 mg%-nal nagyobb kapszaicin-tartalm mintak elemzeése mintegy ket
és fél orat vesz igénybe, mivel azonban a futtatas ideje csak varakozasi ido, egy
nap alatt - részben Eérhuzamosan - kb. 6-8 minta elemezhetd.

A 10 mg%-nal kisebb kapszaicin-tartalmd mintak elemzése —a sok elvé-
laszto mivelet kdvetkeztében - sokkal id6igényesebb, egy minta kb. 4 -4 és fél
oOra alatt elemezhetd. Egy nap alatt 3—4 vizsgalat végezhetd el.

Fontos volt annak az eldontése, hogy a viszonylag sok mivelethél allo el6-
készités —fbleg a kis kapszaicin-tartalmd mintaknal —nem hamisitja-e meg az
eredményeket. Feltételezheté volt, hogy az el6készité miiveletek soran az anyag
egy része elbomlik, vagy a kapszaicin kivonasa nem torténik meg tokéletesen.
Ennek elddntésére kapszaicint nem tartalmazo6 fiiszerpaprikdhoz kiilénbdz6
mennyiségl kapszaicint adtunk, és a mintakat rétegkromatografiasan elemeztik.
Az eredmeényeket a 2. tablazatban foglaltuk dssze.

3. tablazat

10 mg%-nal kisebb aicin-tartalmd fliszerpaprika mintak
kapszaicin tartalmanak meghatarozasa

Minta Kapszaicin Atlagtol valo s

tartalom eltérés %

SZ. mg %
mg % mg %
10,7 0,7
9,4 0,6

i 10,6 0,6 0,749

10,2 0,2
9,0 01
11,7 0,0
11,2 0,5

2 11,8 01 0,300
11,8 01
12,0 0,3
2,0 0,3
13 0,4

3. 1,8 0,1 0,282
15 0,2
17 0,0
14 01
11 0,2

4. 12 01 0,282
18 0,5
12 01
2,3 0,2
2,1 0,0

5. 2,2 01 0,244
17 0,4
2,3 0,2
5,6 0,3
6,5 0,6

6. 54 0,5 0,793
5,0 0,9
6,9 1,0



Annak igazoléasara, hogy a hozzéaadott kapszaicinmennyiségek a visszakapott
értékektdl szignifikansan nem kulénbdznek, a kilénbéz6 hozzéadott mennyisé-
gekre killon-kalon f-probat szamitottunk. Aszamitas eredményeit a 2. tablazatban
kozoljuk. Az eredmenyekbdl lathato, ho%y az esetek nagy részében még 95%-0s
val6szin(iségi szinten sincs szignifikans kullénbség a hozzéaadott és visszakapott
mennyiségek kozott.

egvizsgaltuk azt is, hogy a kiilénbdz6 hozzaadott mennyiségek szorasai egy
eloszlashol szarmazonak tekinthet6k-e. A/ 2préba eredménye azt mutatta, hogy
a szorasok 90%-os valdszinliségi szinten is eg?/ eloszlashdl szarmazonak tekint-
het6k, tehat kozos szorassal szamolhatunk. Ily modon a megadott koncentra-
cidtartomanyban (1—10 mg% kapszaicin) a mddszer szérasa s = 0,324 mg%.

Afenti megallapitas és a megadott szoras-értek azonban maddosul, ha nem egy
paprikamintahoz hozzéadott, kilénb6z8 mennyiségl kapszaicin meghatarozasa-
rol, hanem kulénbéz6 paprikamintdk — e koncentracidtartoményba es6 —
kapszaicintartalmanak meghatarozasérél van sz6 (3. tablazat).

A szorasok ebben az esethen 95%-0s valoszindsegi szinten tekinthetGk egy
eloszlashol szarmazonak, a modszer szorasa pedig 0,499 mg%. A kilonbseg
valoszinlleg abbdl adodik, hogy a kildnbézé paprikamintak festéktartalma
mennyiségben és osszetételben Vvéltoz6, ez pedig er@sen befolyasolja a rétegen
val6 szétvalasztast, a foltok alakjat és ezzel péarhuzamosan azok kiértékelhetd-
ségét. A kullonbéz6 paprikafajtak viselkedésében mar az el6készit6 miveletek
soran is lényeges killonbségeket tapasztaltunk (pl. emulzioképz&désben, habzas-
ban stb.).

A 1)0 mg%-nal nagyobb kapszaicin-tartalmi mintdk vizsgalatara szolgalo
modszer jellemzésére szintén elvégeztik a fenti szamitasokat. Kapszaicint nem
tartalmazé f(]szerpaﬁrikéhoz 20 és 50,mg% kapszaicint adtunk, és mddszerink-
kel mértiik a visszakapott kapszaicin mennyiseégét. Az eredményeket a 4. tabla-
zathan foglaltuk @ssze.

4. tablazat

Flszerpaprikdhoz hozzdadott 10 mg%-nal nagyobb mennyiségl kapszaicin meghatarozasa

Hozzéadott Visszakapott Atlagtol valé s
kapszaicin kapszaicin eltérés mg % t
mg % mg % mg %
18,6 1,36
20,9 0,94
20,9 0,94
20,9 0,94
20 20,9 0,94 1,239 0,102
20,9 0,94
18,8 1,16
17,9 2,06
18,9 1,06
20,9 0,94
46,2 2,63
49,7 0,87
49,7 0,87
49,7 0,87
459 2,93
50 49,9 1,07 1,770 2,09
49,9 1,07
50,5 1,67
50,0 1,17
46,8 2,03

te) (f=9) = 2,262
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F-prébaval igazoltuk, hogy a ket szbras kozott szignifikans kiilonbség
nincs, a modszer szorasa: 1,498 mg%. A /-probaval bizonyitottuk, hogy a hozza-
adott €és visszakapott értekek kozott 95%-os valoszinségi szinten nincs szigni-
fikans kulonbse?(

A tovabbiakban néhany paprikamintat vizsgaltunk meg e roviditett mod-
szeriinkkel, és az eredményeket az 5. tablazatban foglaltuk Gssze. A %2 proba azt
mutatta, hogy a kapott szdrasok egy eloszlashdl szarmaznak (X20> %2szamitott),
igy egyetlen szérassal szdmolhatunk, mely szamitasaink szerint 1,060 mg%.

5. tablazat
10 mg%-nal nagyobb kapszaicin-tartalma fliszerpaprika mintak
kapszalcin-tartalmanak meghatarozasa

Minta Kapszlaicin Atlagtél valé s
tartalom eltérés
sz. o
mg % mg % mg %

19,5

ohvubhul URRREW
[slelelele] N> 0o o O N

0,408

1,079

WwWAW

1,023

PyNwor

1,456

w
e
S

ORONO OpoRrO RROOO 00000

OO OO BABEROO

6. tablazat

Fliszerpaprika mintak kapszaicin tartalmanak meghatarozasa
rétegkromatogréafias és fotometrias modszerre)

Kapszaicin- L
tartalom Kapszaicin- |
. réteg- tartalom Atlagok
Minta kromatografias fotometrias kozotti eltérés
médszerrel moédszerrel mg %
mg % mg %
1 160,0 164,0 4,0
2 62,6 69,4 6.8
3 19,2 21,9 2,7%%*
4 30,7 28,9 18
5 34,8 375 2,7
6 45,8 44,7 11
7 206,2 194,0 12,2
8 180,6 179,5

***t»0,0 AN tszam*
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Fontosnak tartottuk, hogy az eddig széles kdrben hasznalt fotometriasmod-
szerrel (Spanyar és mtsai ([]7Ll, kapott eredmények mennyire egyeztethet6k
Ossze az altalunk kidolgozott rétegkromatografias maodszer eredményeivel. Ezt
természetesen csak 10 mg%-nal nagyobb kapszaicintartalmd mintakon tudtuk
ellendrizni, mert a fotometrids maédszer kisebb kapszaicin-tartalom meghatéro-
zasara nem alkalmas. Az 6sszehasonlitast igy a gyorsitott rétegkromatografias
madszer és a fotometrids modszer kdzott végeztiik el. Az eredményeket a 6. tabla-
zathan foglaltuk &ssze.

A feltlintetett eredmények 5 killonboz8 bemérés atlagértékei. Mint a tabla-
zat adataibdl lathato, egy esettdl eltekintve, a ket modszerrel kapott értékek
kozott 95%-0s valdszinliségi szinten nem volt szignifikans kilénbseg.

A modszerek szérasa:

10 mg%-nal nagyobb kapszaicin mennyiségek meghatarozasanal: 1,060
mg%.

9 10 mg%-nal kisebb kapszaicin mennyiségek meghatarozasanal: 0,499 mg%.
A szamitasokat Nonn Ferencné matematikus Utmutatasai alapjan végez-
tik, a kisérleteknél Polydk Ottoné miikodott kozre.
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OMPEAENEHWVE COAEPXAHUA KAMNCAULWHA B NMPAHHOM MEPLE
MOMOLLUBHO CJTONCTON XPOMATOIPA®UN

M. WnaHap, n M. bna3osuy,

ABTOpbI pa3paboTann fABa MeTofa AN ONpefeneHMs CoAepXKaHus Karncau-
UHHA B MPAHHOM TMepLe MOMOLLBIO CIOMCTON XpomaTorpadui. [lMepsblii MeTogd
NOAXOAALLWIA ANa aHann3a obpasLoB C cogepkaHveM Bbiwe 10 Mr %, a BTOpoW
MeTog Anf 06pasuoB Huxe 10% Mr kancaumuuHa. MeTogbl OCHOBbIBAKOTCA Ha
OAVHAKOBOM MPUHLMME, PaCXOXAEHWS WMEKTCH TOMbKO B MOAFOTOBUTE/bHbIX
onepauusx.

B nepsom c/ydae MOArOTOBKA COCTOMTCA B TOM, YTO M3 MOMO/A MPAHHOIO
nepua u3rotoBuM 3(MPHbLIN IKCTPaKT U pa3baBUM €ro A0 KOHLEHTpauuu cooT-
BETCTBYHOLLE OMpPefeNIeHNI0 MOMOLLbKO C/IOMUCTOR XpomaTorpaguu.

Bo BTOpOM Cnyuae, nocne BbiNapvBaHUs U3 3MPHOr0 3KCTpakTa U pa3bas-
neHus B 57%-HOM CnMpTe NPOM3BELEM 3KCTParMpoBaHMe OAHON YacTu KpacsLymX
BELLECTB GEH3VHOM, M3 pacTBOpa COAEPXKalLero KancauuuvH ygansgem cnvpT guc-
TUNSILMENA, U3 CIMPTOBOTO OCTATKA KancauuWH BbITDSIXMBAETCS 3(DMPOM, S(DUPHbIi
pacTBOp BbINapvBaeTCs 1 yCTaHaB/IMBAETCS Ha COOTBETCTBYHOLLMIA OOBEM.

MonyyeHHble pacTBOPbI HaHeceM Ha cnio Kusenren T, motom npoussegem
HaBOAKY B CMeCU: X/IOpo)opM-3TWOBbIA CNMPT B COOTHOLEHWM 99 : 1 [Mocne
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06pbI3rMBaHUs PeareHToM X/opuAa Kenasa — XKene30CUHepOANCcToro Kaaus
KancauumH MOSIBUTCS B BUAE CUHMX MsiTeHb. OnpegeneHve MPOBOAVM OfHOBpe-
MeHHO € 06pa3LamMi HaBeaeHHbIX NATEHb C U3BECTHBIM KOMMUECTBOM KarcauLyHa.

BESTIMMUNG DES CAPSAICINGEHALTES VON GEWURZPAPRIKA
VERMITTELS DUNNSCHICHTCHROMATOGRAPHIE

P. Spanyar und AL Blazovich

Die Verfasser arbeiteten zwei diinnschichtchromatographische Methoden
zur Bestimmung des Capsaicingehaltes von Gewdirzpaprika aus. Die erste
Methode eignet sich zur Analyse von Proben mit einem Capsaicingehalt tber
10 mg%, die zweite fiir diejenigen mit einem Capsaicingehalt unter 10 mg %.
Das Prinzip beider Verfahren ist identisch, sie unterscheiden sich nur in den
vorbereitenden Operationen.

Im ersten Falle besteht_die Vorbereitung darin, dass man aus dem Gewirz-
paprika-Mahlprodukt einen Atherextrakt bereitet und denselben zur diinnschicht-
chromatographischen Bestimmung _in entsprechendem Masse verdinnt. Im
zweiten Falle entfernt man aus dem Atherextrakt nach Einengung und Auflésung
in 57%-igen Alkohol durch Ausschitteln mit Benzin einen grossen Teil der Farb-
stoffe, entfernt aus der Capsaicin enthaltenden Lésung den Alkohol vermittels
Destillation, schiittelt den Riickstand mit Ather aus, engt die &therische Lésung
ein und nimmt den Rickstand in einem entsprechenden Volumen auf. Die so
erha(ljtene Lésung wird zur dunnschichtchromatographischen Bestimmung ver-
wendet.

Die Losung tragen wir auf eine Kieselgel G-Schicht auf und entwickeln in
einem Gemisch von Chloroform-Athylalkohol 99 : 1 Nach Besprtihun? mit einem
Ferrichlorid-Kaliumferricyanid Reagens wird das Capsaicin als blauer Fleck
sichtbar. Die Bestimmung erfolgt durch Vergleichung mit- ausbekannte Mengen
Capsaicin enthaltender und mit der Probe gleichzeitig entwickelten Capsaicin-
losung entstandenen-blauen Flecken.

DETERMINATION OF THE CONTENTS OF CAPSAICIN IN GROUND
PAPRIKA BY THIN LAYER CHROMATOGRAPHY

P. Spanyar and M. Blazovich

Two different thin Iz?/er chromatographic methods were evolved by the authors
for the determination of the contents of capsaicin in ground paprika. One of the
methods is suitable for the analysis of samples containing capsaicin amounts
over 10 mg% while the other serves for the determination of capsaicin contents
below 10 mg%. Both techniques are based on the same principle, differing from
each other only in the preparatory operations.

In the first method, preparation consists in extracting ground paprika with
ether, and in diluting this ethereal extract to a concentration suitable for thin
layer chromatographic determination.

In the other method, in turn, the major part of pigments are removed from
the ethereal extract by evaporation, followed by resolution in 57% ethanol, and
shaking with gasolene. On eliminating ethanol from the capsaicin-containing
solution by distillation, the residue is extracted by shaking with ether, the ethe-
real solution eva}porated and redissolved to an adequate volume. The resulting
solution serves for the layer chromatographic determination of low capsaicin
contents.
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In the layer chromatographic determination, the solution is transferred on
a Kieselgel G layer, allowed to run in a 99 : 1 mixture of chloroform ethanol and
sprayed with an iron(l1l) trichloride-potassium hexacyanoferrate(111) reagent.
Capsaicin apgears as blue spots. For the determination, the spots are compared
with spots obtained on using capsaicin solutions of known capsaicin contents.

DOSAGE DE LA TENEUR EN CAPSAICINE DU POIVRE ROUGE PAR
CHROMATOGRAPHIE SUR COUCHES MINCES

P. Spanyar et M. Blazovich

Les auteurs ont développé deux méthodes de Chromatographie sur couche
minceJ)our le dosage de la teneur en capsaicine du poivre rouge. La premiere
méthode se préte a [‘analyse des échantillons & une teneur en capsaicine au-
dessus de 10 mg p.c., la seconde & I'analyse de ceux qui contiennent moins de
10 mg p.c. de capsaicine. Le principe des procédés est le merne, ils ne différent
que dans les opérations préalables.

Dans le premier cas le traitement préalable consiste en ce qu’on prépare
de la mouture du poivre un extrait éthéré, qu’on dilue ensuite & une concentra-
tion appropriée pour le dosage par Chromatographie en couche mince.

Dans le deuxiéme cas on élimine de I’extrait éthéré, aprés concentration par
évaporation et dissolution dans de I’alcool & 57 p.c., la plupart des colorants par
secouement avec de la benzine, élimine ensuite de la solution contenant la
capsaicine I’alcool par distillation, secoue le résidu avec de I’éther, concentre la
solution éthérée par évaporation et la dilue dans une mesure appropriée. La so-
lution ainsi obtenue sera employée pour le dosage chromatographique en couche
mince.

On dépose la solution sur une couche de Kieselgel G. L’élution se réalise
dans le solvant chloroforme —alcool éthylique (99 : 1). Aprés pulvérisation du
réactif chlorure ferrique — ferrycianide de potassium la capsaicine devient
visible sous forme de taches bleues. Le dosage s’effectue par comparaison avec
les taches obtenues & partir d’une solution a teneur connue de capsaicine, éluées
sur la mérne plaque que I’échantillon.

MAIER, H., G., DIERMAIR, W. és
GANSMANN, J.:

A kavé barnaszin(i porkélési anyagai-
nak elkilonitése és jellemzése

éZur Isolierung und Charakterisierung
er braunen Kaffeerdstoffe.)

ZUL 137., 282, 1968.

A porkolt kavé fézetének barnaszini
anyagait gélszliréssel és nylonporos
szorpcio segitségével valasztottak szét.
igy az élettanilag hatasos alkotorésze-
ket a f6zethdl szét tudtak valasztani.
Eluédlészerként desztillalt vizet, étert
és 1%-0s ammoniaoldatot hasznéltak.

Esetleg hasznalhato kloroformmal teli-
tett desztillalt viz is. Eljarasukkal
nyolcféle barnaszinl frakciot kaptak.
Egy frakcid tartalmazta a lipoidokat,
ot a kismolekula sulyd anyagokat,
amelyben a klorogénsavat, a trigonel-
lint es az 5-hidroximetilfurfurolt meg-
hataroztadk. Két frakcio tartalmazta a
Maillard-reakcid termékeit.

A kiértékelést UV-spektrofotomet-
riasan vegezték. Vizsgalataik Kiterjed-
tek a szénhidratokra es a fehérjékre is.
A vizsgalt babkavék extrakttartalma
24% korili, koffeintartalma 1% ko-
rili, klorogénsavtartalma 4% korili
érték volt.

Batyai J. (Szeged)
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