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1. A modszer elve

A Svéjci Elelmiszerkényv szorbinsav és benzoesav meghatarozasi madsz

alkalmas a vanillin meghatarozasara is.
A minta petroléteres, majd 0,5%-os NaHCO03 oldatos extrahéalasaval kap

vizes oldatban avanillin 28 660 cm -1 (349 nm) hullamszamnal jellemzé abszorpc
maximumot ad. Ez a spektrum azonban erfsen fligg a pH-értéktdl.

2. Az UV spektrum pH fliggése

A vanillin spektrumat a pH fliiggvényében vizsgéalva 4 izobesztikus pon
kapunk, ahol az extinkcié fiiggetlen a pH-értéktdl.

A 28 660 cm-1 (349 nm) hullamszamnal levé abszorpciés maximum csak
gos oldatban jelentkezik, amikor a vanillin nem protonalt, anionos formaban t

jelen.
OH O -

A puffer oldatokban felvett spektrumok alapjan, a protonalt és nem prc
nalt forma kézotti egyensulybél szamolva, a vanillin protonalédasi allandojat
az értéke 7,3. Irodalomban talalt pH-érték 7,396 (1.)

A spektrum tovabbi valtozast nem mutat, ha pH <1,3, ill. pH >9,6.3

3. Az UV spektrum elméleti magyarazata

A vanillin abszorpciés savrendszereinek hulldmhossza kozelitéleg becsiilhet
benzaldehid spektrumébdl, figyelembe véve afenil és metoxi helyettesité csopor
hullamhossz eltolédasat. (2, 3)

A vanillin ligos oldataban alegkisebb hullamszamu (28 660 cm-1, 349 r
savrendszer az aromas rendszer elektion atmenetébdl, a kdzéps6é (34 000 cm
294 nm) a fenil kromofor a—n* atmenetébdl, mig a legnagyobb (40200 cm
249 nm) hullAmszamu savrendszer afenil csoportrél a karbonil csoportra valé ele

ron atvitelbél szarmazik.
A vanillin UV spektruma lag hatasara eltolédik akisebb hullamszamok fel< a

~

fenolat anion nagyobb elektron kiild6 konjugativ képessége miatt, ugyanakkor >
abszorpciés intenzitas n6 a 28 660 cm-1 (349 nm) hullamszamnal.
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7. dbra
Vanillin UV spektrumanak pH-tél valé fuggése
Vanillin koncentracié 0,006 mg/cm3

Jelmagyaréazat:

Extinkcié 28660 cm
0,014
0,076
0,235
0,366
0,864
1,012
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4. Mennyiségi meghatarozas, kalibraciés egyenes

Vanillin lugos oldatban valé meghatarozasanal, 28 660 cm-1(349 nm) hullan
szamon, kapott kalibraciés egyenes egyenlete a kdvetkez6:

y —a+ bx y = extinkcio
x = vanillin koncentracié mg/cm%
ben
a = -0,0026
b = 169,64 +0,63

2. abra
Kalibraciés egyenes 28660 cm-1 hullAmszamon mérve

A kalibracios egyenes konfidencia savja a +0,007 extinkcios értéknél nem na-
gyobb az egész koncentracio tartomanyban.

A kalibraciés gorbét négyszer vettem fel kiilonb6z6 idépontokban, az egyenes
paramétereit és megbizhatésagi intervallumat 24 adatb6l szamoltam ki. (4.)

A vanillint savas oldatban is meg lehet hatarozni ha nincsen mellette jelen be-
zoesav vagy szorbinsav. Savas oldatban a legnagyobb abszorpciés maximuma
43|500 cm-1 (230 nm) hullamszamnal van, ez is linearisan valtozik a koncentracié-
val.

5. Vanillin visszanyerési vizsgalatai

5.1. Modell oldatokbdl
A vizsgalt vanillin koncentraciék 0,001; 0,004 és 0,007 mg/cm3esek voltak, a

I6en.
A méréseket 10—10 parhuzamos méréssel végeztem el.
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7. tablazat
Visszanyerés! szazalék vizsgalata a koncentracié fuggvényében, modell oldatok alapjan

Vanillin koncentracié

mg/cm3ban 0,001 0,004 1 0007

1 90,2% 90,5% 91,3%

2 89,0% 91,0% 91,3%

3 89,0% 88,5% 91,5%

4 92,0% 91,0% 91,0%

Visszanyerési szazalék 87.7% 88,8% 91,5%

6 87,1 % 92,0% 91,1%

7 89,0% 92,8% 91,7%

8 87,1 % 91,3% 90,8%

9 85,9% 90,9 % 91,5%

10 86,5% 89,3 % 90,8%

Atlag 88,3% 90,6% 91,3%
Szbras 1,85% 1,38% 0,39%
Az atlag konfidencia intervalluma 95 %-0s +132% +0,99% + 0,28 %

valészinliséggel

Megéllapithatd, hogy a koncentracié névekedésével a kinyerési szazalék n6 és
az eredmények szérasa csokken.
5.2. Visszanyérési vizsgalat termékekbdl

Kétféle termékbdl végeztéméi a visszanyerési vizsgalatokat 6 -6 parhuzamos
méréssel.

Egy j6l visszanyerhetd és egy rosszul visszanyerhetd termékbdl.
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2. téblaza
Visszanyerési vizsgélatok termékekbdl

Eredeti vanillin- Addicié utani : A
Termék tartalom Addicio vanilin tartalom Vlssszzgzngiglr(ey
mg/kg-ban mg/kg-ban
Csilla toltetlen 1 45,0 Bemérés a ter- 82,1 86,8%
teasiitemény mékbél 2 g,
Bemérés 2 g 2 435 addici6é 0,1 mg 78.4 821 %
: ! vanilin ! !
' ec
3. 451 66,0 69,1
4. 49,1 64,7 67,7%
5. 46,9 62,6 65,5%
6. 43,5 64,2 67,2%
Atlag 45,5 69,7 72,9%
Szbras 2,16 8,35 8,77%
Gyorsfagyasztott 1 52,3 Bemérés a  ter- 82,9 95,6%
gesztenyepuré mékbdl 3 g
Bemérés 5 g 2. 53,6 addici6é 0,1 mg 870 100.3%
vanilin ' ’
3. 52,6 83,9 96,7%
4. 52,9 91,6 105,6%
5. 55,1 84,3 97,2%
6. 53,9 89,8 103,5%
Atlag 53,4 86,6 99,8%
Szbras 1,03 3,52 4,06%

6. Kulonbo6z6 élelmiszerek vanillin tartalmanak meghatarozasa

6.1. Minta el6készités

A homogenizalt vagy apréra daralt mintdbdl 2—5 g-ot mériink be egy 100 cm3
es csiszolt dugés Erlenmayer lombikba, hozzdadunk 2 cm35 n H2S04 oldatot, ami-
vel egyenletesen atnedvesitjuk.

Nagyobb viztartalom esetén csokken avanillin visszanyerési szazaléka, ezérl
kerilni kell a vizzel valé higitast.

Erre a szuszpenziéra ontjik ra a 30 cm330 —40-es petrolétert ésjol Osszeraz-
zuk, majd ledntjuk réla 6vatosan a petrolétert egy razétdlcsérbe, ezt a miveletei
g1ég kétszer megismételjik és a petroléteres fazisokat 6sszegydijtjik a razétolcsér-

en.

(Lisztes aruknél el6bb kell hozzadnteni a petrolétert és csak azutdn az 5 r
H25042 cm3ét, mert sszecsomosodik a minta a kénsavtél és azutan nehezebben le-
het bel6le kinyerni a vanillint. Az ilyen médon valé el6készitésnél is romlik a vissza-
nyerési szazalék, ami a 2. tablazatbdl is latszik.)
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szorbinsav

3. dbra
Kulonbozé termékek vanillin tartalmanak meghatarozasa
Jelmagyarazat
——————————————————— gesztenyepuré
————— vanilids krémrard
— . Tea csemege tészta
— Ureges tejcsokoladé
e csokoladéval bevont konzum szaloncukorka
....................... szegedi tlirés taska
XXX XXX mo?yorc’)s tejcsokoladé
ONNAANL Csilla téltetlen teastiteméby
0000000 Marci csokoladé bevonatrésze



Ezutan a vanillint a petroléterb6l elészér 20, majd 15 végul 10 cm30,5%-0
NaHCO03oldattal a vizes fazisba razzuk at, ezt 50 cm3es mérélombikban gyu'jtjul
Ossze, majd jelig toltjuk 0,5%-0s NaHCO3oldattal.

Ha a vizes fazis opélos, akkor egy szlr6papirral ellatott télcséren keresztl
engedjik be az 50 cm3es mérdlombikba, igy tiszta, fotometralhaté oldatot kapunk.

A Carrez derités nem alkalmazhat6 a fehérje mentesitésre, mert a vanillin
nagy része elvész a derités sordn. Az igy nyert oldat extinkciojat mérjuk 28 660
cm*“1 (349 nm) hulldamszamnal 0,5%-os NaHCO3 oldattal szemben. (A 0,5%-0s
N;lII;iCOSOIdat helyett ugyanilyen %-os Na2C03oldat is hasznélhatd az extrahélas-
nal.

6.2. Zavard hatasok és egymas melletti meghatarozasok

A vanillinnal egyutt aszorbinsav és a natriumbenzoéat is kivonhaté ezzel améd-
szerrel amintdbdl, azonban ligos oldatban a vanillin meghatarozasat nem zavarjak,
A szorbinsav &ltalaban egy nagysagrenddel nagyobb mennyiségben van jelen
ugyanabban atermékben, mint avanillin (pl. csokoladé, szaloncukorka), igy annak a
ligos oldatnak amelybdl mar a vanillint meghatéaroztuk, megfelel§ higitasa és sava-
zasa utan 37 800 cm-1 (265 nm) hullamszamnal meghatarozhaté a szorbinsav is.

A natriumbenzoat 43 500 cm-1 (230 nm) hullamszamnal nagyon érzékeny
abszorpciés maximumot ad savas oldatban, azonban ha avanillinnel egyutt akarjuk
meghatéarozni, akkor a vanillinhez szilkséges 2—5 g bemérés esetén (pl. gesztenye-
plré) a natrium-benzoat ennél a hullamszamnal mérhetetlen nagy extinkciot ad.

37 140 cm-1 (269 nm) hullamszam kornyezetében, ligos oldatban, nagy nat-
riumbenzoat koncentraciénal, egy nagyon jellemz6 harmas csicsa jelenik meg a
natriumbenzoatnak, ami alapjan minéségileg azonositani lehet avanillin mellett.
Ezutan ebbdl az oldatbél megfelel§ higitas és savazas utan 43 500 cm-1 (230 nm)
hullamszamnal mennyiségileg is meghatarozhaté a natriumbenzoat.

A kakads termékeknél (pl. tejcsokoladé, étcsokoladé, kakadpor) a teobromin
elnyulé savja jelenik meg, kb. 36 400 cm -1(275 nm) hulldamszamnal levé maximum-
mal, ez avanillin mennyiségi meghatarozasat 28 660 cm_1-nél (349 nm) zavarja.

Siteményeknél (pl. tarésrétes) a sités soran keletkezd kiilénbdzé anyagok
enyhe emelkedést okoznak az UV spektrumban 34 000—36 000 cm-1 hullamszam
tartomanyban, azonban a vanillin meghatarozasat nem zavarjak.
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VANILLIN ULTRAIBOLYA SPEKTROFOTOMETRIAS
MEGHATAROZASA

Hajdu Karolyné
A vanillin lagos oldatban, az UV és lathato szinkép hataran, jol mérhet6 ab-
szorpciés maximumot ad, ami azonban a pH-értéktél ersen fiigg.
Az extrahalas sordn a szorbinsav és a benzoesav is kinyerhetd a vanillinnel
egyltt, azonban lugos oldatban ezek nem zavarjak a vanillin meghatarozasat. Le-
het6ség van az egymas melletti meghatarozasra is.

136



DETERMINATION OF VANILLIN BY ULTRA-VIOLET
SPECTROPHOTOMETRY

Hajdu, K.

In basic solution vanillin gives awell measurable absorption maximum at the
limit of UV and visible spectrum, but it strongly depends on the pH value.

Sorbic acid and benzoic acid can be extracted together with vanillin, but they
do not disturb the determination of vanillin. There is a possibility for spontaneous
determination, too.

YNbTPA®VNONETOBOE CMEKTPO®POTOMETPUYECKOE
ONPEALENEHWME BAHNIN

K. Xangy

B LLe/lo4HOM pacTBope BaHW/Ib JAeT XOPOLUO M3MepuMbli Makcumym a6copb-
UMM Ha rpaHule ynbTpacvoneToBOro ¥ BUAVMMOIO LBETHOrO (hoHa, YTO, OfHAKo,
B 6OJbLUOI Mepe 3aBUCUT OT BE/IMYMHBI pH.

Mo Xo4y 3KCTpaKuuu BMECTE C BaHW/bIO 3KCTpArvpyeTcs Takxe COpGUHOBas
B GEH30liHasi KMC/OTbI, OAHAKO, B LUE/IOYHOM PAcTBOPE OHM He MELLatoT ornpeaene-
HUIO BaHWUN.

Takum 06pa3oM, CTAHOBUTCS BO3MOXHbIM OMNpedesieHne CoaepXaHus BaHuIu
Takke W B NPUCYTCTBUU BbllLEYyKa3aHHbIX KUC/IOT.

SPEKTROPHOTOMETRISCHE BESTIMMUNG VON VANILLIN IM
ULTRAVIOLETTEN BEREICH

K. Hajdu

Vanillin ergibt in alkalischer Losung an der Grenze von UV und des sichtbaren
Bereichs ein gut me3bares Absorptionsmaximum, das jedoch stark vom pH-Wert
abhéngig ist. Bei der Extraktion kénnen die Sorbin- und Benzoeséure zusammen
mit dem Vanillin gewonnen werden, die aber in der alkalischen Lésung die Bestim-
mung von Vanillin nicht stéren. Die Mdglichkeit der Bestimmung nebeneinander
besteht ebenfalls.
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