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Az oleorezin  mintak kapszaicin-tartalmanak meghatarozasara, = flszer-
aprika-mintak vizsgalatdhoz hasonl6an, a legutobbi iddkig szinte kizérolag a
otometrias mddszereket alkalmaztak. Ezek a kapszaicin valamilyen szinreakcio-

jat hasznaljak fel. A legelterjedtebb kozllik a kapszaicinnek diazotéalt-benzol-
szulfonsavval alkotott szinreakcigjan alapoul (Schulte &Kriiger, (1); Spanyar el at.,
(2, 3, 4)], de alkalmaznak reagensként foszformolibdénsavat (North, 5 és vana-
diumoxikloridot is [Jordan & Robot, (6)].

A fotometrids modszerek kozos hibaja, hogy hosszadalmasak, nem elég
érzékenyek, és az oleorezin mintak viszonylag nagy festéktartalma kévetkeztében
még tobb el6készitd miveletet igényelnek, mint a fliszerpaprika mintdk vizsgéla-
ta esetében.

Az utdbbi években —kapszaicin elvalasztasara es min6ségi kimutatasara is
—egyre inkabb elterjednek a rétegkromatografias eljarasok. A rétegkromato-
gramok mennyiségi kiértékelésével azonban igen kevés helyen talalkozunk. Heus-
ser (5) alkalmazza a pereparativ Kieseliel H réteget oleorezinben lev6 kapszaicin
tisztitasara, majd a kapszaicin zona lekaparasa utan fotometrias modszerrel ha-
tarozza meg a reteganyagbol kioldott hatoanyagot. A médszer hatranya, hogy az
alkalmazott szinreakcid érzéketlensége miatt viszonylag nagy mennyiségl kap-
szaicint tartalmazé oldatot kell a rétegre felvinni, és még igy sem elemezheték a
300 mg%-nal alacsonyabb kapszaicin-tartalmd mintak. Hasonlé eljarast ajanla-
nak Karawya és munkatarsai (6), csak mig Heusser (5) foszformolibdénsavat,
utébbiak diazotalt benzolszulfonsavat alkalmaznak reagensként a fotometrias
meghatarozasnal. A rétegen torténd kozvetlen kiértékelésre kapszaicin megha-
tarozasaval kapcsolatban nem talaltunk utalést az irodalomban.

Feladatunk az volt, hogy az altalunk fiiszerpaprika kapszaicin-tartalmanak
meghatarozasara kidolgozott rétegkromatografias eljarast [Blazovich, (9)]
oleorezin-mintak vizsgalatara alkalmazzuk.

1 Anyagok és modszerek

Az oleorezin festéktartalma altaldban nagyobb, mint a fliszerpaprika min-
také, még a kapszaicin-tartalomra vonatkoztatva is. igy a kapszaicin-tartalom
pontos meghatarozisahoz gondoskodni kell a festéktSl vald minél tokéletesebb
elvalasztasrol.

Megkiséreltiik a megfelel6 téménység(re higitott oleorezin-oldatot a 0,2 mm
vastag Kieselgel G rétegre felvinni elvéalasztas és a kapszaicin meghatérozésa cél-
jabdl.” Azt tapasztaltuk azonban, hogy az egyszeri futtatas (futtatd: kloroform,
etilalkohol = 99 : 1) nem elegendd a festékanyagok elvalasztasara, a kapszaicin-
foltok elnydltak, nehezen értekelhet6k, a kapszaicin-tartalom igy csak nagy szo6-
rassal hatarozhaté meg.

A hatékonyabb tisztitas céljabél megkiséreltiik a festékanyagokat i)repara-
tiv (0,7 mm vastag) Kicselgcl G rétegen elvalasztani, a kapszaicint tartalmzé sa-
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vot lekaparni, majd a kapszaicin kioldasa utan annak mennyiségét vékony réte-
gen, a szokasos modon meghatarozni. Az elvalasztas igy sem tokeletes, de a kro-
matografalasra szant oldat itt mar nem sotétvords, csak erGsen narancssarga
szinl, az ebbdl keletkezd foltok sokkal biztonsagosabban kiértékelhetdk.

A tovébbiakban megkiséreltiik preparativ rétegként Kieselgel G helyett a
MN Kieselgel N—HR/UV 254 réteget alkalmazni, mivel ezzel a réteganyaggal
fliszerpaprika kivonatok kromatografalasanal jo tapasztalataink voltak. Az el-
valasztas itt val6ban jobbnak bizonyult, mint a Kieselgel G rétegen, igy to-
vabbi vizsgalatainkhoz ezt a réteganyagot hasznaltuk.

A vizsgalati mddszer leirasa

Kémszerek:
éter p.a., peroxidmentes (2%-os ferroszulfattal peroxidmentesitve)
kloroform p.a.,

0,01 mg/ml-es éteres kapszaicin-oldat
200x200 mm-es, 0,75 mm rétegvastagsagl, 105 °C-on 30 percig aktivalt MN-

Kieselgel N-HR rétegek
200x200 mm-es, 0,25 mm rétegvastagsagu, 105 °C-on 30 percig aktivalt Kiesel-

gel G rétegek
0,5%-0s vizes kaliumferricianid-oldat
15%-os vizes ferriklorid-oldat
(A két utdbbi oldatot kdzvetleniil hasznalat el6tt 1: 1aranyban elegyitjik és az
Igy nyert oldatot hasznaljuk el6hivoként.)

A meghatarozas menete:

Az eldzetesen jol homo%enizélt mintabol, a kapszaicin-tartalomtél fiigg6en
bemériink 0,5—5,0 g-ot, éterben feloldjuk és olyan mértékben higitjuk, hogy az
oldat 0,1—0,2 fig kapszaicint tartalmazzon ml-enként. Ebb&l az oldathdl, az
el6zetesen elkészitett preparativ rétegekre mikropipettaval (0,1 ml-es 100-as
beosztast) csik formajaban felvisziink 0,5 ml-t (a csik hossza kb. 13 cm, a réteg
also szélétél kb. 2,5 cm-re, bal oldali szélétdl kb. 4 cm—re%. A réteg bal oldalara, a
felvitt csikkal egyvonalban a modell kapszaicin-oldatbol felvisziink 0,1 ml-t,
majd a kdvetkezo futtatokeverékben futtatjuk: kloroform, metanol, ecetsav
(95 : 5: 1). Amikor az olddszerszint a réteg fels§ szélét elérte, a réteget kivesszik
a futtatokadbol, és az oldészert elparologtatjuk. A rétegnek azt a részét, amelyen
a szétvalasztott festékcsikok talalhatok, Uveglappal letakarjuk, a kapszaicin
foltjanak megfeleld fellletet a ferriklorid-kaliumferricianid reagenssel beperme-
tezzik. A kapszaicin foltja igy lathatova valik, és ennek megfeleléen bejel6lhet-
jik a festékcsikok kozé a kapszaicinzona helyzetet. Ezutan errdl a feluletrdl a
réteganyagot spatulaval, tolcséren keresztil jodszamlombikba kaparjuk, és 10—
15 ml éterrel megnedvesitjik. Ugyanebbe a jodszamlombikba meg egy hasonlo-
képpen készillt reteg kapszaicin-zonajat gy(jtjik ossze. (A két réteg ugyanabban
a futtatoban egyidejileg futtathaté.{ Tobbszori razogatassal a réteganyagrol a
kapszaicin mintegy 10-15 perc alatt leoldddik. A szuszpenzi6t ezutdn sz(ird-
papiron leszdirjik, a tolcséren maradt anyagot éterrel tobbszor utanamossuk
mindaddig, ml’P a lecsepeg6 oldat teljesen szintelen. Az oldat eg&/ részét vizlég-
szivattyuval elparoljuk, és végul 25 ml-es mérélombikba mossuk, majd éterrel
jelig toltjok. Ezt az oldatot hasznéljuk a rétegkromatografids meghatarozashoz.
A tovabbiakban Ugy jarunk el, mint a fliszerpaprika kapszaicin-tartalmanak
meghatarozasanal.

2. Eredmények és kdvetkeztetések

Az ismertetett modszer felhasznalasaval szamos Kisérletet végeztiink annak
elddntésére, hogy az a gyakorlatban miként valik be.
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Egy minta elemzési ideje mintegy 3 6ra, mivel azonban ebben 2x40 perc
futtatdsi idd is benne foglaltatik, egy nap alatt —részben parhuzamosan —b5 -6
minta elemezhetd.

Igen lényeges volt annak eldontése, hogy a vastag rétegen valé futtatas
és leoldas soran, féleg a nagy festéktartalmu mintak esetén, mekkora kapszaicin-
veszteségekkel kell szamolnunk. Ennek eldontésére 227 mg% kapszaicint tar-
talmaz6 oleorezin-mintdhoz 50 és 100 mg%-nak megfelel6 kapszaicint adtunk és
a mintakat az ismertetett modon elemeztik. Az eredményeket az 7. tblazatban
foglaltuk 6ssze.

7. tablazat

Oleorezinhez hozzaadott kapszaicin meghatarozasa rétegkromatografiasan és fotometriasan
(A minta eredeti kapszaicin-tartaima 227 mg%)

) Visszakapott Visszakapott Visszakapott
Hozzatett kapszaicin kapszaicin kapszaicin
kapszaicin Kieselgel G-n MN-Kieselgel fotometriasan

mg% mg % NHR-en mg %
mg %
37,6 50,6 45,0
50 37,6 42,3 60,0
50,8 50,6 47,3
46,6 63,1 54,4
11S,6 104,0 90,0
100 32,6 107,0 102,0
49,4 95,0 106,5
32,6 95,0 91,7

Annak igazolasara, hogy a hozzaadott kapszaicin-értékek a visszakapott ér-
tékektdl szignifikdnsan nem kiilonbdznek, mindkét hozzdadott mennyiségre, a
harom hasznalt modszer esetében t-probat szamitottunk. Az eredmények tanu-
saga szerint a Kieselgel G vastag rétegen elvalasztott 100 mg% hozzaadott meny-
nyiség esetét kiveve, a hozzaadott és visszakapott mennyiségek kozétt szingi-
fikdns kilénbség nincs. A legjobb egyezést a MN-Kieselgel N—HR vastag réte-
gen valo elvalasztas utan kaptuk.

A 2. tablazatban azokat az eredményeket foglaltuk 0ssze, melyeket egy
honllogén oleorezin-minta kilonbdz6 mddszerekkel térténd vizsgalatanal kap-
tunk.

Az altalunk javasolt, a Kieselgel G vastag rétegen szétvalasztott és a kdzvet-
len vékony rétegen végzett meghatarozasokhoz 20 —20, az dsszehasonlitd foto-
inetridas maddszerrel (Spanyar et al., 1957) végzett elemzéshez 10—10 parhuza-
mos bemérést készitettink. A tadblazatban megadjuk az eredmények atlagérte-
keit és a mddszerek pontossagat jellemz6 relativ szérasértékeket is (v%). ,,t”
prébaval igazoltuk, hogy az altalunk javasolt és a fotometrias modszerrel kapott
eredmények atlagértékel kozott szingifikans kuldnbség nincs. A masik két mad-
szerrel Kapott értékek atlagai azonban szignifikdnsan kildnboznek az emlitett
modszerrel nKert atlagértéktol.

Mindeze ala%jén megallapithatd, hogy az (j eljaras pontossaga kézel azonos
a fotometrias mddszer pontossagaval, a két modszerrel kapott értékek kozott
szingifikans killénbség nincs, gyorsabb és egyszeriibb volta tehat indokoltta teszi
az () eljaras alkalmazéséat. Tovabbi elénye, hogy a vizsgaland6 anyag festéktar-
talma a modszert nem zavarja, mig a fotometrias modszerrel egyes nagy festék-
tartalmd mintak esetén a vartnal kisebb értékeket kaptunk, mint ezt a 3. tabla-
zat 1 mintajanak eredményei is igazoljak.
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2. tablazat

Oleorezin minta kapszaicin tartalma kilonb6z6 médszerekkel

Kozvetlen Kieselgel G f 5 MN-Kieselgel N—HR vasta s .
vékony réteg 1 Kieselgel G vastag réteg 9 reteg 9 Fotometrias modszer
Kapszai-  Atlagtél ~ Varla-  Kapszai-  Atlagtol  Varid-  kapszai-  Atlagtol Varia-  Kapszai-  Atlagtel ~ Varia-
cin-tar- valo clos, cin-tar- valo clos. cin-tar- valo clos. cin-tar- valo Clos
talom eltérés kgg;fs" talom eltérés kgi‘égs" talom eltérés kCoig;fSI- talom eltérés kg:gfs"
° 0 0 0, 0, 0 0, 0,

mg °0 mg% Vb mg % mg% V% mg% mg % V% mg% mg % ok

340,4 44,1 289,7 13,7 205,1 22,0 223,6 2,4

262,5 33,8 281,5 21,9 217,3 9,7 2534 32,2

282,0 14,3 247,6 55,8 229,5 2,5 2354 14,2

2719 24,4 251,8 51,6 198,7 28,3 2354 14,2

324,2 27,9 296,2 7,2 242,0 15,0 205,3 15,9

232,9 63,4 280,0 23,4 204,6 22,4 2153 59

271,3 25,0 292,0 10,5 234,1 71 205,9 15,3

263,0 33,3 311,2 7,8 229,5 2,5 217,1 4,1

280,3 16,0 286,8 16,6 249,5 22,5 211,0 10,2

350,0 53,7 10,34 303,8 0,4 8,94 225,1 19 7,63 210,0 11,2 7,09

329,2 32,9 328,5 25,1 191,3 35,7

302,9 6,6 332,0 28,6 222,2 4.8

301,9 5,6 3477 443 226,1 0,9

259,3 37,0 292,7 10,7 235,2 8,2

295,3 1,0 302,3 11 238,2 11,2

299,7 3,4 305,8 2,4 240,2 13,2

321,2 24,9 337,0 33,6 262,6 35,6

325,6 29,3 314,4 110 2241 2,9

299,2 2,9 328,6 25,2 236,1 91

312,3 16,0 336,5 331 228,5 15
atl: atl.: atl.: atl.:

296,3 303,4 227,0 '2'21,2



A 3. tablazatban harom magyar és két angol (4. €s 5. minta) oleorezin minta
fotometrias és rétegkromatografias maodszerrel nyert elemzési adatait kozoljik.
Mint az adatokbdl kitlnik, és amint az el6z6 szamitasaink alapjan varhato is
volt, a fentebb mar emlitett egy eseten kivil a kétféle eljarassal kapott eredmé-
nyek kozott szignifikans kilonbség nincs.

Végil szeretnénk kdszonetét mondani Dr. H. Heath Urnak, a Bush Boake
Allen Ltd. munkatarsanak az oleorezin-mintakért és Potyak Ottonémk a kisérle-
tek lelkiismeretes elvégzéséért.

3. tablazat

Kiulonb6z6 oleorezin-mintdk kapszaicin-tartalméanak meghatarozésa
rétegkromatografias és fotometrias modszerrel

Kapszaicin-tar- icin-tar-
. talom réteg- tarl(oanes%gtlglnr]]ettﬂés Az atlagértékek
Minta kromatogréafias médszerrel kozotti eltérés
modszerrel mg % mg%
mg%
213 164
225 168
1. 235 179 45,6%**
192 172
éti.: 216,3 atl.: 170,7
107 105
111 106
2 119 96 5,0
107 117
atl.: 111,0 atl.: 106,0
60,0 54.7
63.0 63.7
3 78.0 64,1 4,0
66.0 68.7
atl.: 66,8 atl.: 62,8
2 375 2200
2375 1900
4. 2350 2 100 241,5*
2 266 2 200
atl.: 23415 atl.: 2 100
13 300 11 400
12 800 13 100
5. 13 400 11 600 625,0
12 200 13 100
atl.: 12 925 atl.:- 12 300
* LBfo Aszam < M990
** %99 9 -= tSzAm
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PA3PABEOTKA METOOA OMPEAENEHNA KANCAVLINHA
AnA KAYECTBEHHOW OLUEHKW MPOAYKTOB C COAEPXAHUVEM
OJIEOPE3VNHA N APYTWNX ArEHTOB

AT bnasosuy 1 IN. LWHansap

ABTOpbI pa3paboTany HOBbIA METOA CMOMCTON XpomaTorpadum ans onpege-
NeHVs COAepXKaHua KancavuyHa B oneopesvHe. MpvHUMI MeTofa 3aK/o4aeTcs
B TOM, YTO KamncauuyH UMEOLLMIACA B 3(MPHOM pPacTBOpE O/leope3nHa OTAenseTcs
OT Kpacawumx BeLeCTB Ha npenapaTvBHOM croe (TonwyHa 0,7 mm) N-Kuesenbren
N-HR. 3ony KancauuyHa, HamMeYeHHyH Ha OCHOBaHWW KaricauuyH COnpoBOX[a-
IOLUMX NATEH, U3 CNOS 0CKAabMBAIOT, a U3 MaTepuasa U3BMEKAeTCA 3(PUpOM C/oi
KancauuuHa, NoTom HaBoAKoW Ha Kuesenbren I” 1 cpaBHEHMEM NSTHa U3 pacTBopa
CTaHAApTHOrO KarcaumumHa OTAENseTca ero Koim4yecTso.

MeTog vcnbITaiv NpU aHaNn3e OTEeYECTBEHHLIX U 3arpaHuyHbIX 06pasLoB
g/neogeggy/a KOHUeHTpauum 60—13 000 mr%. OTHOCUTENbHbIA pacceB MeTofa

=1/, 0.

VichbiTany, YTo KakuMy MOTEPAIMU nonywuwm OOPATHO KancanuuH fo6aBneH-
Hbll K 06pasuam oneopesnHa. Mexay 606aBﬂeHHOI7I M MOJTyYeHHOW 0bpaTHO Be-
NNYNHOIN He HAXoAWMIN CUTHUAMKAHTHOW pasHuLbI.

CpaBHuMBas pe3ynbTaTbl UCTIbITAHWIA C pe3ynbTaTaMy NoNy4YaeMbIX TPaguLm-
OHHbIMM (HOTOMETPUYECKMMI METOZaMK, B GOMbLUMHCTBE CyYasx He Haxoaym
CUTHU(MKAHTHON pasHULbl. 3TOT METog ABASAETCA GbiCTpewM 1 6oee NPOCTbIM
YeM [I0 CUX MOP WCMO/b30BaHHbIe METOAb! OnpeseneHus.

AUSARBEITUNG EINER BESTIMMUNGSMETHODE FUR CAPSAICIN
ZWECKS QUALIFIZIERUNG VON OLEORESIN UND ANDEREN
WIRKSTOFFREICHEN PRAPARATEN

M. Blazovich und P. Spanyar

Die Verfasser arbeiteten ein neues dinnschichtchromatographisches Ver
fahren zur Bestimmung des capsaicingehaltes von Oleoresin aus. Prinzip der
Methode: Das in der atherischen Ldsung des Oleoresins enthaltene capsaicin
wird an einer prdparativen (0,7 mm dicken) MN-Kieselgel N-HR Schicht von
den Farbstoffen getrennt, die aufgrund des Begleitfleckes von capsaicin um-
randete Capsaicinzone von der Schicht abgeschabt, aus dieser Schicht das Cap-
saicin vermittels Ather herausgeldst; auf einer Kieselgel-G Schicht entwickelt
und die Flecke mit — aus einer Standard — Capsaicinlésung erhaltenen —
Flecken verglichen kann hernach die Capsaicinmenge bestimmt werden.

Das Verfahren wurde in einem konzentrationsbereich von 60 —13 CDO mg%
bei der Analyse von mehreren einheimischen und ausldndischen Oleoresinen
erprobt. Seine relative Streuung betrug v = 7,63%. Es Aurde auch geprift,
mit welchem Verlust das zur Oleoresinprobe hinzugefligte Capsaicin zurlick-
gewonnen werden kann. Zwischen den zugefugten und zurickgewonnenen
Mengen wurde kein signifikanter Unterschied gefunden.

Die Versuchsergebnisse mit den Resultaten der traditionellen photometri-
schen Methode verglichen ergaben in den meisten Féllen auch keinen signifi-
kanten Unterschied.

Das Verfahren ist rascher und einfacher als die bisher angewandten Be-
stimmungsmethoden.
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AMETHOD FOR DETERMINING CAPSAICIN IN OLEORESIN AND SOME
OTHER PREPARATIONS CONTAINING LARGE AMOUNTS OF ACTIVE
PRINCIPLE

M. Blazovich and P. Spanyar

A new thin-layer chromatographic method was developed for determining
the capsaicin content of oleoresin. The method is based on the following prin-
ciple: the capsaicin present in the ether solution of oleoresin is separated from
the pigments on a preparative layer (0,7 mm thick) of MN-Kieselgel N-HR.
The capsaicin zone is marked with the aid of a standard capsaicin sample run on
the same plate, is then scraped off and the capsaicin is extracted from the layer
material by ether. Subsequently it is run on a Kieselgel G layer and the amount
present determined by comparison with the stains obtained by running standard
capsaicin solutions on the same plate.

The method was tested by analysing several oleoresin samples of Hungarian
and foreign origin in the concentration interval from 60 to 13 000 mg%. The
variation coefficient of the method was found to be 7.63%.

The capsaicin recovery was studied by adding known amounts of capsaicin
to teh oleoresin samples. No significant differences were obtained between the
added and recovered #uantities.

No significant differences were revealed either in most cases by a comparison
with the results of the traditional photometric method. The method outlined
above proved to be quicker and simpler than those hitherto employed.

/

LE DEVELOPPEMENT D’UNE METHODE POUR DOSER LA
CAPSAICINE DANS L’OLEORESINE ET D’AUTRES PRODUITS A HAUTE
TENEUR EN AGENT

M. Blazovich et P. Spanyar

Le s auteurs ont développé une nouvelle méthode de Chromatographie en
couche mince afin de doser la teneur en capsaicine de I’oléoresine. Le principe de
la méthode est le suivant. on sépare la capsaicine des pigments présents en dé-
veloppent une solution étherique de I’oléorésine sur une couche preparative
(d’une épaisseur de 0,7 mm) de MN-Kieselgel N-HR. Ensuite on ripe la zone de
capsaicine marquée & l’aide d’un témoin de capsaicine et extrit la capsaicine
avec de I’éther. Aprés un second développement chromatographique sur une
couche de Kieselgel G le dosage de la capsaicine s’effectue par comparaison & des
tachehs obtenues & l'aide des solutions standardes développées sur la merne
couche.

On & mis a I’épreuve la méthode & I'aide de plusieurs échantillons d'oléo-
résine d’orgine hongroise et étrangére dans le domaine de concentration entrc
60 et 13 000 mg p.c. Le coéfficient de variation de la méthode était 7,63 p.c.

On a étudi€ les pertes des quantités de capsaicine ajoutées aux échantillons
d’oléoresine. On n’a pés trouvé des différences signifiantes entrc les quantités
ajoutée et récupérée.

En comparant les résultats obtenus avec ceux de la méthode traditionnelle
photométrique, on n’a, dans la plupart des cas, obtenu nonplus des différences
signifiantes. La nouvelle méthode est plus vite et plus simple que les méthodes
de dosage jusqu’a préscnt employées.
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