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A harm incas évek végén m ind  az édesiparban, m ind  a ház ta rtá so k b an  
egyre fokozódott a  „sz in te tikus v an ília” , a  k ristá lyvan illin  használa ta  
s részben k iszo ríto tta  a fűszer-vaníliát. A nnak  ellenére, hogy a  fűszervanília  
finom abb zam atú , nehezebb beszerzése, adagolása, m inőségének fa jta  és 
év já ra t szerin ti ingadozása s  nem  u tolsósorban nagyobb kö rü ltek in tést 
igénylő táro lása  m ia tt  számos felhasználási te rü le ten  előnyben részesítik  a 
k ristá lyvan illin t, illetve a belőle k é sz íte tt van illincukro t, vaníliaeszenciát.

A van illin  p ro tokateóhualhedyd  szárm azék, 3-m etoxy-, 4-oxy-, ben- 
zaldehyd. A vanillinnel közel azonos, de m egközelítőleg három szor erősebb 
zam atú  a  vele kém iailag rokon  bourbonal, 3-etoxy-, 4-oxy-, benzaldehyd.

M indkét vegyü le te t felhasználták  a  van íliazam at előidézésére. A b o u r
bonal világpiaci á rán ak  ingadozásátó l függően k ihasználva nagyobb zama- 
tosító  erejét, rövidesen ta lá lk o z tak  a minőségellenőrző szervek olyan ese
tekkel, am ikor a  van illin t h am is íto tták  bourbonálla l (főként van illincukrok
ban , s a  b ou rboná lt k ristá lyvanillinnel (főként tisz ta  készítm ényekben).

H azai szerzők is foglalkoztak a k é t vegyület egym ásm elletti m egbíz
ható  k im u ta tásával. Telegdy-Kováts (1) az égetéses e ljárást, illetve az 
o lvadáspont m eghatározását a ján lja  m ind  a  tisz ta  készítm ények, m ind  a 
cuko rta rta lm ú  készítm ények vizsgálatánál. U tóbb iaknál a ha tóanyago t 
éteres k irázással k ü lön íti el a  cukortól. Jaschik  (2) a  k é t vegyület m eg
különböztetésére a  h idrazinszu lfáto t aján lja . M ódszerének lényege, hogy 
ellentétben az eddig m egjelent irodalm i ism erte tésekkel (3) sósavas 
h idrazinszulfát he lye tt reagensként 0,1 n. h id razin  szu lfá to t (sósav nél
kül) használ. Míg a  vanillinoldat h idrazinszu lfát hozzáadásakor m eg
sárgul s csak m ásnap válik  k i az o ldatból narancsvörös színű kristály- 
halm az, addig a  bourbonal o ldatból azonnal sárga csapadék képződik, 
m ely fö lö tt az o ldat színtelen m arad . Vanillin és bourbonal keverékéből 
a  reagens hozzáadásakor sárga csapadék képződik, s a  fölötte levő o ldat
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is sárga színű m arad. Ö sszehasonlító o ldatok a lkalm azásával (kolorim etriás 
módszer) a  van illin -bourbonal a rán y a  5-—10% pontossággal m eghatároz
ható .

H azánkban  a van ília  pó tlására  van illincuk ro t és vaníliapótló  ta b le t
tá k a t  hoznak forgalom ba. E lőbbi 0,6% , u tóbb i 1, 0 % kristá lyvan illin  ta r 
ta lm ú. A készítők  többny ire  ennél 50% -kai több  hatóanyago t használnak  
fel azért, hogy a szavatossági idő végén (3 hónap) is ta r ta lm azza  a  k ész ít
m ény a  bu rko ló tasakon  fe ltü n te te tt k ristá lyvan illin  m ennyiséget.

Á  v an illin ta rta lom  m eghatározását úgy végezzük, hogy a van illin - 
cukorból 5— 10 g-ot lem érünk, 20 százalékos alkoholos o lda tban  feloldjuk 
s tim olftá lé in  vagy  fenolfta lein  in d ik á to r m elle tt m ik robü re ttábó l 0,1 n 
N aO H  o ld a tta l m eg titrá ljuk . 1 m l 0,1 n  N aO H  o ldat fogyasztás 0,0152 g 
kristá lyvan illinnek  felel meg. V aníliapótló tab le tták n á l kö tőanyagkén t 
többny ire  s tea rin t használnak , m ely szin tén  fogyaszt lúgot. E bben  az ese t
ben úgy já ru n k  el, hogy a 20%-os alkoholos o lda tban  o ldo tt vizsgálati 
anyago t szűrőpapíron m egszűrjük, alkoholos o ld a tta l u tánm ossuk  s a 
szűrletből végezzük a titrá lá s t.

Ú jab b an  a  gyártó  válla la tok  engedélyt kértek , hogy 0,4%  bourbonállal 
0,35%  bourbonal ta r ta lo m  feltün tetésével készítsenek vanillincukro t. 
A m eghatározást to v áb b ra  is lúgos titrá lá ssa l végezzük. 1 m l 0,1 n  N aO H  
0,0166 g bourbonálnak  felel meg. A m eghatározásnál azonban a rra  is ügyelni 
kell, hogy a b o u rboná lt nem  h elyettesíte tték -e  részben vagy  egészben 
vanillinnel.

Á ttanu lm ányozva a k é t vegyület m egkülönböztetésére vonatkozó 
rendk ívü l nagy  szám ban ta lá lh a tó  irodalm i a d a to t (4), leggyorsabb és leg
célravezetőbb m ódszernek (különösen sorozatvizsgálatok esetén) a  Dinge- 
m ans á lta l a ján lo tt (5) k rom atográfiás e ljá rás t ta lá ltu k . A m ódszer lényege, 
hogy a vizsgálandó anyagból alkoholos k iv o n a to t készít, s abból megfelelő 
m inőségű szűrőpap írlap ra  fo ltokat helyez el. A k rom atogram ot petro léter- 
ben fejleszti k i s alkalm as e lőh ívóoldatta l h ív ja  elő.

Bergner és Sperlich (6) felh ív ja a  figyelm et a rra  is, hogy a  m eghatáro 
zásnál ügyelni kell a  szűrőpapiros v íz ta rta lm ára , m ert m inél nagyobb annak  
v íz ta rta lm a, annál kisebbek az R f értékek. Egek  és Horrocks (7, 8) Schleicher 
és Schüll №  597 vagy  604 szűrőpapirost ajánl.

F en ti szerzők közlem ényeit á ttanu lm ányozva  s modell k ísérle te t végezve 
a vanillin  és bourbonal m egkülönböztetésére az a lábbi e ljá rás t ta r tju k  a lk a l
m asnak  :

A vizsgálandó anyagok előkészítése
1. V anillincukorból 0,5 g-ot lem érünk s hozzáadunk 2— 3 m l 96%-os 

alkoholt, többször összerázzuk, hogy a van illin t k io ld juk  s a  cukro t leüle
pedni hagy juk . Az o lda t tisz tá já t használjuk  fel a  vizsgálathoz. Ú gy is 
e ljá rha tunk , hogy alkoholos tö rzso ldato t készítünk, s annak  csak aliquot 
részét használva titrá láshoz, a v isszam aiad t o lda to t használjuk  fel a  krom a- 
tografáláshoz.

2. V aníliapótló tab le ttáb ó l 0,5 g-ot lem érünk, 5 m l 40% -os alkohollal a 
ha tóanyago t k irázzuk, az o ldato t szű rjük  s szű rle té t szárazra párolva, a  
m aradéko t 2— 3 m l 96% -os alkoholban feloldjuk.

3. Egyéb élelm iszernél úgy já ru n k  el, hogy a vizsgálandó anyagból 
10— 20 g-ot lem érünk, 30— 40 m l etiléterrel a  van illin t, illetve a  bourbonált 
k io ld juk , m ajd  az éteres részt szárazra  párolva, a m aradéko t 2— 3 m l 96 
százalékos alkoholban oldjuk.

összehasonlító oldatok:
0,01 százalékos alkoholos vanillinoldat,
0,1 százalékos alkoholos bourbonaloldat.
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A szűrőpapiros előkészítése és a kromatogram kifejlesztése
W hatm an  №  0 szám ú szűrőpapirosból 3 0 x  30 cm  nagyságú négyzetes 

lapo t k ivágunk . (K evesebb m in ta  esetén 20 X 20 cm nagyságú lap  is elegendő.) 
A szűrőpapirost félórára szárító  szekrénybe helyezzük, m ajd  kivéve fél
óráig levegőn álln i hagy juk , s alsó élével párhuzam osan  2,5 cm m agasságban 
ceruzával vona la t húzunk . E zu tán  a  szűrőpapiros oldalélétől 3 cm táv o l
ságban balró l jobbra  2,5— 3 cm -re egym ástól m ik rop ipe tta  segítségével 
1— 1 m l vizsgálandó o ld a tta l fo ltoka t helyezünk el a  vonalon. Az utolsó k é t 
fo lto t a  vanillines, illetve bourbonalos összehasonlító o ld a tta l készítjük . 
Egyszerre 1 m l o lda to t a ceruzával m egjelölt s ta r tp o n tra  ne v igyünk  fel, 
m ert az így k ész íte tt folt nagyon szétfolyik. Ü gy já r ju n k  el, hogy a  p ip e t
tábó l 3— 4 csepp kiengedése u tá n  p á r  m ásodpercig hagy juk  a  fo lto t száradni, 
s a  tovább i hozzáadást is részletekben végezzük. A foltok helyét jelöljük meg, 
hogy azok m elyik v izsgálati oldatból, illetve összehasonlító o ldatból szá r
m aznak. E zu tán  a szű rőpap írt m egszárítjuk , m a jd  belőle az ism ert m ódon 
hengert form álunk, s an n ak  k é t érintkező oldalélét cérnaöltéssel lazán  rög
zítjük . Az így  elkész íte tt szűrőpapiroshengert helyezzük négyzetes üveg
lapon nyugvó üvegbura  alá, m elybe előzőleg kevés vizet, illetve pe tro lé te rt 
ta rta lm azó  k é t üvegpohárkát helyeztünk, s egy éjjelen á t  hagy juk  állni, 
hogy a  szűrőpapír a  k é t oldószer gőzével te lítőd jék .

W hatm an №  0 szűrőpapírnál a  szűrőpapír v íz ta rta lm á tó l függően az 
alábbi R f értékeket ta lá ltu k  (I. táb lázat).

I .  táblázat

A szűrőpap ír v íz ta rta lm a

5.2% 8,0% 15,1%

R f  érték

V anillin .............................. 0,32 0,18 0,08

B ourbonal ..................... 0,80 0,62 0,36

C u m a rin .............................. 0,93 0,80 0,65

M ásnap a  k é t folyadékkal teli edénykét a  bu ra  alól kivesszük, helyükbe 
a  szűrőpapiroshenger á tm érőjénél nagyobb Petri-csészét helyezünk, melybe 
2 cm m agasan pe tro lé te rt ön tünk , és ebbe á llítju k  a hengert. 2— 3 óra a la tt 
az oldószer felem elkedik a  szűrőpapiros tetejéig. Ü gyelni kell a rra , hogy az 
üvegbura a lja  megfelelően csiszolt legyen, ellenkező esetben oldószerveszte
séggel szám olhatunk, s a  P e tri-csészébe ö n tö tt p e tro lé ter m ennyisége nem  
lesz elegendő. U tán a  kivesszük a  papiroshengert, levegőn m egszárítjuk  
s a  k rom atogram ot előhívjuk.

A  k r o m a t o g r a m  e l ő h í v á s a

Az előhíváshoz az alább i négy o lda to t használtuk  :
1. 25 százalékos am m ónium hidroxid-oldat,
2. 0,5 g benzidin, 20 m l jégecet és 80 m l 9(>%-os alkohol o ldata,
3. 90 m l te l íte tt  vizes h id razinszu lfát-o ldat és 10 m l 4 n  sósav elegye,
4. 0,1 n  alkoholos K O li-o ldat.
A m egszáríto tt szűrőpapirost (a henger v a rra ta in ak  szétvágása u tán) 

k ite rítjü k  s üvegből készült levegőfújós perm etezővel befú jjuk . Az amm ó-
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nium hidroxidos, illetve alkoholos kálium hidroxidos befúvás u tá n  a foltok 
gyengén ellilásodnak, a  2. és 3. sz. o ldatokkal beperm etezett szűrőpapiroson 
a fo ltok  m egsárgulnak.

Az a lább i I I .  tá b lá z a t tü n te ti  fel, hogy az előhívóoldatokkal beperm ete
ze tt szűrőpapiroson a  foltok napfényben , illetve U V  fényben vizsgálva 
m ilyen színben tű n tek  elő :

I I .  táblázat

Előhívó o ld at
N apfényben UV fényben

vizsgálva a fo ltoka t

2 5 % -os
an im ónium hidrox id -o ldat

Szín telen , 1— 2 órai á llás u tán  v ilágos, lilás 
elszíneződés Sötétkék

B enzid in-o ldat A van illin  v ilágos, a bourbonal narancs- 
sárga N arancssárga

H idraz inszu lfát-o lda t C itrom sárga Sárgásbarna

0,1 n alkoholos K O H -o ldat Szín telen , 1— 2 órai á llás u tán  világos 
a ra n y sá rg a S ötétkék

Az előhívó o ld a to t szükség esetén a kereskedelem ben kap h a tó  poliam id 
m űanyagból készü lt parfüm szóróval is perm etezhetjük , ekkor azonban a 
perm et egyenlőtlen elosztású, s helyenként esetleg nagy szétfolyó cseppek 
képződnek, és több  előhívóanyagra is v an  szükség. Az előhívás u tá n  a szűrő
p a p ír t m egszárítjuk  s azu tán  vizsgáljuk. Ö sszehasonlító oldatok esetén 
az R , érték  ism erete szükségtelen s a szűrőpapiros v íz ta rta lm án ak  kond i
cionálására sem  kell ügyelni.

Egy-egy szűrőpapiroson egyszerre nyolc m in ta  vizsgálható. A vanillin 
és bourbonal egym ás m elle tt is jól m egkülönböztethető .

A használt négy előhívóoldat közül a sósavas h id raz inszu lfá to t ta lá ltu k  
a legjobbnak. B enzidinoldatnál a  beszárad t perm etcseppek sárga színe 
zavarja  a foltok felism erését, s m egbízható képe t csak UV fényben k a p 
h a tu n k . Az am m ónium hidrox id  csak 0,01 százaléknál töm ényebb oldatból 
fe lv itt fo ltokat színez megfelelően. Az alkoholos K O H -al e lőh ívo tt foltok 
képe is csak UV fényben vizsgálható. A* sósavas h id raz inszu lfá tta l e lőhívott 
foltok m ár napfényben  is jól m egkülönböztethetők. Kellő gyako rla t m ellett 
ism éit töm énységű összehasonlító oldatok használa ta  esetén a  foltok nagy 
ságából az is m egállapítható , hogy a vizsgált vanillincukor vagy vaníliapótló  
k ristá lyvan illin , illetve bourbonal ta r ta lm a  eléri-e a k ív án t százalékos 
értéket.
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РА ЗЛ И Ч Е Н И Е  В А Н ИЛИН А  И Б У РБО Н А Л А  ПРИ ПОМОЩИ 
ХРОМ АТОГРАФ ИИ

Л. Равас

Д ля различения ванилина и бурбонала, находящ ихся в смешанном 
состоянии (во ванилином сахаре и в других пищевых продуктах) пре
имущественно применяется хроматографический метод. При развитии 
спиртового раствора исследуемых веществ на Ватман № о фильтро
вальной бумаге с петролэфиром, значение Rr a бурбонала больше чем 
два раза превышает R f Ванилина. Значение Rr a зависит от содерж ания 
воды фильтровальной бумаги. Д ля проявления применяется опры ски
вание с солянокислым раствором гидразинсульфата-. На проявленном 
хроматограмме пятна ванилина и бурбонала имеют лимонно-жёлтый 
в солнечном свете, а в У. В. свете желтокоричневый цвет.

U N T E R SC H EID U N G  VON V A N IL L IN  U N D  B O U R BO N A L 
V ER M ITTELS D E R  PA PIE R C H R O M A T O G R A PH IE

L. Ravasz

Zum  Nachweis von Vanillin und B ourbonal nebeneinander (in V anillin
zucker und  anderen  lebensm ittelindustriellen  P roduk ten ) is t die pap ier
chrom atographische M ethode vo rte ilhaft anw endbar. Die Flecke des a lkoholi
schen E x trak te s  der zu p rüfenden  Substanzen au f F ilte rpap ier W hatm an  
№  0 w erden m it P e tro lä th e r auseinandergezogen; dabei b e träg t der 
R f W ert des B ourbonais das D oppelte des Vanillins. Zum  E ntw ickeln  
erwies sich als Sprühreagens salzsaure H ydrazinsu lfatlösung  am  geeignetsten. 
A uf dem  entw ickelten C hrom atogram m  sind die F lecken des V anillins wie 
auch diejenigen des Bourlponals zitronengelb und  im  U. V. L ich t gelbbraun.

D ELECTIO N  OF V A N IL LIN  A ND  BOU RBO NA L IN  T H E  PR ESE N C E  
O F EACH O T H E R  BY A CHRO M ATO GRAPH IC M ETH O D

L. Ravasz

The chrom atographic m ethod  proved to  be suitab le  for th e  detec tion  
of vanillin  and  bourbonal in  th e  presence of each o ther (in pow derized sugar 
arom atized b y  van illin  and  in  o ther food preparations). On developing the  
ethanolic solution of th e  substances to  be exam ined b y  petro leum  ether 
on W hatm an №  0 filte r paper, bourbonal show ed R f values over th e  double 
value of th a t  of vanillin. As a developing spray, a  hydrochlorich acid solution 
of hydrazine su lphate  gave best results. The spots of b o th  van illin  and 
bourbonal on the  developed chrom atogram s were lem on yellow in  day ligh t 
and  yellowish brow n in  u ltrav io le t light.
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