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A harmincas évek végén mind az édesiparban, mind a haztartdsokban
egyre fokozodott a ,szintetikus vanilia”, a kristalyvanillin hasznalata
s részben kiszoritotta a fliszer-vanilidt. Annak ellenére, hogy a fliszervanilia
finomabb zamatl, nehezebb beszerzése, adagoldsa, mindségének fajta és
évjarat szerinti ingadozéasa s nem utolsésorban nagyobb kériltekintést
igényl6é taroldsa miatt szamos felhasznalasi teriileten elényben részesitik a
kristalyvanillint, illetve a bel6le készitett vanillincukrot, vaniliaeszenciat.

A vanillin protokate6hualhedyd szadrmazék, 3-metoxy-, 4-oxy-, ben-
zaldehyd. A vanillinnel kézel azonos, de megkdzelitéleg haromszor erésebb
zamatl a vele kémiailag rokon bourbonal, 3-etoxy-, 4-oxy-, benzaldehyd.

Mindkét vegyiletet felhasznéltdk a vaniliazamat el§idézésére. A bour-
bonal viladgpiaci aranak ingadozésatdl figgéen kihasznalva nagyobb zama-
tositd erejét, rovidesen taldlkoztak a mindéségellenérz6 szervek olyan ese-
tekkel, amikor a vanillint hamisitottdak bourbonéallal (féként vanillincukrok-
ban, s a bourbonalt kristalyvanillinnel (f6ként tiszta készitményekben).

Hazai szerz6k is foglalkoztak a két vegyilet egyméasmelletti megbiz-
haté6 kimutatdsaval. Telegdy-Kovats (1) az égetéses eljarast, illetve az
olvadaspont meghatdrozasat ajanlja mind a tiszta készitmények, mind a
cukortartalmu készitmények vizsgalatdnal. Utébbiaknal a hatdanyagot
éteres kirazassal kiléniti el a cukortél. Jaschik (2) a két vegyilet meg-
kilonboztetésére a hidrazinszulfatot ajanlja. Modszerének lényege, hogy
ellentétben az eddig megjelent irodalmi ismerte tésekkel (3) sésavas
hidrazinszulfat helyett reagensként 0,1 n. hidrazin szulfatot (sésav nél-
kul) hasznal. Mig a vanillinoldat hidrazinszulfat hozzdadasakor meg-
sargul s csak masnap valik ki az oldatbél narancsvords szin( kristaly-
halmaz, addig a bourbonal oldatbdl azonnal sidrga csapadék képzédik,
mely folott az oldat szintelen marad. Vanillin és bourbonal keverékéb6l
a reagens hozzdadéasakor sarga csapadék képzdédik, s a folotte levé oldat
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is sarga szind marad. Osszehasonlito oldatok alkalmazasaval (kolorimetrias
modszer) a vanillin-bourbonal aranya 5—10% pontossaggal meghataroz-
hatd.

Hazankban a vanilia potlasara vanillincukrot és vaniliap6tlo tablet-
tdkat hoznak forgalomba. El&bbi 0,6%, utébbi 1,0% kristalyvanillin tar-
talma. A készit6k tdbbnyire ennél 50%-kai tobb hatéanyagot hasznéalnak
fel azért, hogy a szavatossagi id6 végén (3 hénap) is tartalmazza a készit-
mény a burkolotasakon feltintetett kristalyvanillin mennyiséget.

A vanillintartalom meghatarozasat agy végezzik, hogy a vanillin-
cukorb6l 5—10 g-ot lemériunk, 20 szdzalékos alkoholos oldatban feloldjuk
s timolftaléin vagy fenolftalein indikator mellett mikrobirettdb6l 0,1 n
NaOH oldattal megtitraljuk. 1 ml 0,1 n NaOH oldat fogyasztas 0,0152 g
kristalyvanillinnek felel meg. Vaniliapétlo tablettdknal kotéanyagként
tébbnyire stearint hasznalnak, mely szintén fogyaszt lGgot. Ebben az eset-
ben Ggy jarunk el, hogy a 20%-os alkoholos oldatban oldott vizsgalati
anyagot szlr6papiron megszlrjik, alkoholos oldattal utdnmossuk s a
szlirletb6l végezzik a titralast.

Ujabban a gyart6 vallalatok engedélyt kértek, hogy 0,4% bourbonéllal
0,35% bourbonal tartalom feltintetésével készitsenek vanillincukrot.
A meghatarozast tovabbra is lagos titraldssal végezzik. 1 ml 0,1 n NaOH
0,0166 g bourbonéalnak felel meg. A meghatarozasnal azonban arra is tgyelni
kell, hogy a bourbonalt nem helyettesitették-e részben vagy egészben
vanillinnel.

Attanulméanyozva a két vegyllet megkilonbdztetésére vonatkozo
rendkivil nagy szdmban taldlhaté irodalmi adatot (4), leggyorsabb és leg-
célravezet6bb maodszernek (kilondsen sorozatvizsgélatok esetén) a Dinge-
mans altal ajanlott (5) kromatografias eljaréast talaltuk. A moédszer lényege,
hogy a vizsgalandd anyagbol alkoholos kivonatot készit, s abbdl megfeleld
mindségl szlrbpapirlapra foltokat helyez el. A kromatogramot petroléter-
ben fejleszti ki s alkalmas el6hivéoldattal hivja eld.

Bergner és Sperlich (6) felhivja a figyelmet arra is, hogy a meghataro-
zéasnal tgyelni kell a sz(ir6papiros viztartalmara, mert minél nagyobb annak
viztartalma, annal kisebbek az Rfértékek. Egek és Horrocks (7, 8) Schleicher
és Schiull Ne 597 vagy 604 szlr6papirost ajanl.

Fenti szerz6k kozleményeit attanulményozva s modell kisérletet végezve
a vanillin és bourbonal megkilénbdztetésére az alabbi eljarast tartjuk alkal-
masnak :

A vizsgalandé anyagok el6készitése

1. Vanillincukorb6l 0,5 g-ot lemériink s hozzdadunk 2—3 ml 96%-0s
alkoholt, tébbszér 6sszerazzuk, hogy a vanillint kioldjuk s a cukrot leile-
pedni hagyjuk. Az oldat tisztdjat hasznaljuk fel a vizsgalathoz. Ugy is
eljarhatunk, hogy alkoholos tdrzsoldatot készitiink, s annak csak aliquot
részét hasznalva titralashoz, a visszamaiadt oldatot hasznéljuk fel a kroma-
tografalashoz.

2. Vaniliap6tlé tablettabél 0,5 g-ot lemériink, 5 ml 40%-os alkohollal a
hatéanyagot kirdzzuk, az oldatot sz(rjik s sz(rletét szarazra péarolva, a
maradékot 2—3 ml 96%-os alkoholban feloldjuk.

3. Egyéb élelmiszernél agy jarunk el, hogy a vizsgalandé anyagbdl
10— 20 g-ot lemériink, 30—40 m1l etiléterrel a vanillint, illetve a bourbonéalt
kioldjuk, majd az éteres részt szarazra parolva, a maradékot 2—3 ml 96
szdzalékos alkoholban oldjuk.

Osszehasonlité oldatok:

0,01 szazalékos alkoholos vanillinoldat,

0,1 szézalékos alkoholos bourbonaloldat.
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A szlir6papiros el6készitése és a kromatogram kifejlesztése

Whatman Ne 0 szdmu sz(ir6papirosbél 30x 30 cm nagysagl négyzetes
lapotkivagunk. (Kevesebb minta esetén 20 X 20 cm nagysagu lap is elegendé.)
A sz(ir6papirost félérara szaritdé szekrénybe helyezziik, majd kivéve fél-
oraig levegén allni hagyjuk, s alsé élével parhuzamosan 2,5 cm magassagban
ceruzaval vonalat hdzunk. Ezutan a szlr6papiros oldalélét6l 3 cm tavol-
sagban balr6l jobbra 2,5—3 cm-re egymastél mikropipetta segitségével
1—1 ml vizsgalandd oldattal foltokat helyeziink el a vonalon. Az utols6 két
foltot a vanillines, illetve bourbonalos &sszehasonlité oldattal készitjik.
Egyszerre 1ml oldatot a ceruzaval megjelolt startpontra ne vigyink fel,
mert az igy készitett folt nagyon szétfolyik. Ugy jarjunk el, hogy a pipet-
tdbdl 3—4 csepp kiengedése utdn par méasodpercig hagyjuk a foltot szaradni,
s a tovabbi hozzadast is részletekben végezziik. A foltok helyét jeldljik meg,
hogy azok melyik vizsgalati oldatbdl, illetve 6sszehasonlito oldatbdl széar-
maznak. Ezutdn a sz(ir6papirt megszaritjuk, majd beléle az ismert médon
hengert formalunk, s annak két érintkezé oldalélét cérnadltéssel lazan rég-
zitjuk. Az igy elkészitett szlir6papiroshengert helyezzik négyzetes lveg-
lapon nyugvé lUvegbura ald, melybe el6z6leg kevés vizet, illetve petrolétert
tartalmaz6 két lUvegpoharkéat helyeztink, s egy éjjelen &t hagyjuk allni,
hogy a sz(ir6papir a két oldészer gézével telit6djék.

Whatman Ne 0 szlr6papirnal a szlr6papir viztartalmatol fliggéen az
alabbi Rf értékeket taldltuk (I. tdblazat).

1. tablazat
A szlir6papir viztartalma
5.2% 8,0% 15,1%
Rf érték
Vanillin 0,32 0,18 0,08
Bourbonal 0,80 0,62 0,36
Cumarin 0,93 0,80 0,65

Maéasnap a két folyadékkal teli edénykét a bura aldl kivesszik, helyiukbe
a szlir6papiroshenger atmérdjénél nagyobb Petri-csészét helyeziink, melybe
2 cm magasan petrolétert dntlink, és ebbe allitjuk a hengert. 2—3 6ra alatt
az olddszer felemelkedik a sz(ir6papiros tetejéig. Ugyelni kell arra, hogy az
Uvegbura alja megfelel6en csiszolt legyen, ellenkez6 esetben old6szerveszte-
séggel szamolhatunk, s a Petri-csészébe 6ntdtt petroléter mennyisége nem
lesz elegendd. Utana kivessziik a papiroshengert, levegén megszaritjuk
s a kromatogramot el6hivjuk.

A kromatogram eléhivasa

Az el6hivashoz az aldbbi négy oldatot hasznaltuk :

1. 25 szédzalékos ammadniumhidroxid-oldat,

2. 0,5 g benzidin, 20 ml jégecet és 80 ml 9(>%-os alkohol oldata,

3. 90 ml telitett vizes hidrazinszulfat-oldat és 10 ml 4 n sdsav elegye,

4. 0,1 n alkoholos KOli-oldat.

A megszaritott szlr6épapirost (a henger varratainak szétvagasa utan)
kiteritjuk s Gvegh6l készult leveg6fujés permetez6vel befdjjuk. Az ammo-
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niumhidroxidos, illetve alkoholos k&liumhidroxidos befuvéas utan a foltok
gyengén ellilasodnak, a 2. és 3. sz. oldatokkal bepermetezett sz(ir6papiroson
a foltok megsargulnak.

Az aldbbi Il. tdblazat tinteti fel, hogy az el6hivooldatokkal bepermete-
zett szlr6papiroson a foltok napfényben, illetve UV fényben vizsgéalva
milyen szinben tlintek el6 :

11. tablazat

Napfényben UV fényben

El6hivé oldat
vizsgalva a foltokat

25% -0s Szintelen, 1—2 6rai allas utan vilégos, lilas
animéniumhidroxid-oldat elszinez6dés Sotétkék
Benzidin-oldat A vanillin vilagos, a bourbonal narancs-
sarga Narancsséarga
Hidrazinszulfat-oldat Citromsarga Sargasbarna
0,1 n alkoholos KOH-oldat Szintelen, 1—2 o6rai &llas utdn vilagos
aranysarga Sotétkék

Az el6hivo oldatot sziikség esetén a kereskedelemben kaphaté poliamid
manyagbdl készilt parfimszordval is permetezhetjik, ekkor azonban a
permet egyenlétlen elosztasd, s helyenként esetleg nagy szétfolyd cseppek
képzddnek, és tébb eléhivéanyagra is van sziikség. Az el6hivéas utan a sz(r6-
papirt megszaritjuk s azutan vizsgaljuk. Osszehasonlité oldatok esetén
az R, érték ismerete szikségtelen s a sziir6papiros viztartalmanak kondi-
cionalasara sem kell ugyelni.

Egy-egy szlr6papiroson egyszerre nyolc minta vizsgalhat6. A vanillin
és bourbonal egymas mellett is jol megkilonbdztethetd.

A hasznélt négy el6hivéoldat k6zil a sésavas hidrazinszulfatot talaltuk
a legjobbnak. Benzidinoldatnal a beszéaradt permetcseppek sarga szine
zavarja a foltok felismerését, s meghizhatdo képet csak UV fényben kap-
hatunk. Az amméniumhidroxid csak 0,01 szdzaléknal toéményebb oldathol
felvitt foltokat szinez megfeleléen. Az alkoholos KOH-al el6hivott foltok
képe is csak UV fényben vizsgalhaté. A*sésavas hidrazinszulfattal el6hivott
foltok méar napfényben is jol megktlonbdztetheték. Kell6 gyakorlat mellett
isméit toménységli dsszehasonlité oldatok hasznélata esetén a foltok nagy-
sagabol az is megallapithaté, hogy a vizsgalt vanillincukor vagy vaniliap6tlé
kristalyvanillin, illetve bourbonal tartalma eléri-e a kivant szazalékos
értéket.
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PASNVNYEHWE BAHWNWHA W BYPBOHANA MNMPW MOMOLWMN
XPOMATOIPA®UNA

J1. PaBac

[Ons pasnuyeHns BaHWAUHA W G6ypboHana, HaxogAWMXCA B CMeWaHHOM
COCTOSIHMM (BO BaHW/IMHOM caxape W B APYrUX MNULEBbIX MPOAYKTax) npe-
MMYLLEeCTBEHHO MPUMEHSeTCa XpomaTtorpaguyeckuin metog. Mpu pasBuTumn
CMMPTOBOr0 pacTBOpa MCClefyeMblX BewecTs Ha BatmaH Ne o ¢uabTpo-
BafbHON 6Gymare c netponagupom, 3HauyeHue Rra 6ypb6boHana 6onblie Yem
fnBa pasa npesblwaeT RfBaHuWnnWHa. 3HayeHMe Rra 3aBUCUT OT COAepXaHus
BoAbl (hUNbTpPOBanbHOW OGymarn. [ns nNposBNeHUs MNPUMEHSETCH OMNpPbICKU-
BaHWe C CONSHOKMUC/AbIM PacTBOPOM ruapasuHcynbdata-. Ha nposBneHHOM
XpoMaTorpaMme MATHa BaHWAWHA W Gyp6oHana MUMET NUMOHHO-XENTbI
B CO/IHEYHOM CBeTe, a B Y. B. cBeTe >XeNTOKOPUYHEBLIA LBeT.

UNTERSCHEIDUNG VON VANILLIN UND BOURBONAL
VERMITTELS DER PAPIERCHROMATOGRAPHIE

L. Ravasz

Zum Nachweis von Vanillin und Bourbonal nebeneinander (in Vanillin-
zucker und anderen lebensmittelindustriellen Produkten) ist die papier-
chromatographische Methode vorteilhaft anwendbar. Die Flecke des alkoholi-
schen Extraktes der zu prifenden Substanzen auf Filterpapier Whatman
Ne O werden mit Petrolather auseinandergezogen; dabei betragt der
Rf Wert des Bourbonais das Doppelte des Vanillins. Zum Entwickeln
erwies sich als Sprithreagens salzsaure Hydrazinsulfatlosung am geeignetsten.
Auf dem entwickelten Chromatogramm sind die Flecken des Vanillins wie
auch diejenigen des Bourlponals zitronengelb und im U. V. Licht gelbbraun.

DELECTION OF VANILLIN AND BOURBONAL IN THE PRESENCE
OF EACH OTHER BY A CHROMATOGRAPHIC METHOD

L. Ravasz

The chromatographic method proved to be suitable for the detection
of vanillin and bourbonal in the presence of each other (in powderized sugar
aromatized by vanillin and in other food preparations). On developing the
ethanolic solution of the substances to be examined by petroleum ether
on Whatman Ne O filter paper, bourbonal showed Rf values over the double
value of that of vanillin. As a developing spray, a hydrochlorich acid solution
of hydrazine sulphate gave best results. The spots of both vanillin and
bourbonal on the developed chromatograms were lemon yellow in daylight
and yellowish brown in ultraviolet light.
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