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Kordbbi ko6zleményeinkben (1,7) ramutattunk arra, hogy a
kapszaicin p-diazobenzolszulfonsavval szines azovegyiletet alkot,
és a reakciokeverékben — megfeleld kdrilmények mellett — a szine-
z6dés erbssége a kapszaicin mennyiségével aradnyos. Ennek alap-
jan vizsgalati eljarast dolgoztunk ki fliszerpaprika, csemegepaprika,
tovdbba kapszaicin készitmények kapszaicin tartalmanak megalla-
pitasara. A modszer igen j6 eredményeket ad, egyetlen hatranya,
hogy a vizsgaland6 anyagbdl a kisérd festékanyagokat teljes mérték-
ben el kell tavolitani, ami az eljarast viszonylag hosszUva teszi.

A vizsgalat idejének megrdviditése érdekében megkiséreltik,
hogy a fenti rakei6 alapjan, de viszonylag kevéshé tisztitott oldat-
ban polarometridas titralassal hatdrozzuk meg a kapszaicin mennyi-
ségét. Ha ugyanis a

diazobenzolszulfonsav -j- kapszaicin — azofesték

reakcidkeveréket polarografalé berendezésben vizsgaljuk, a jelen-
levé anyagok kozil — megfeleld (-0,4 V) aramfesziltség mellett
és egyéb, pontosan el6irt korilmények betartdsa esetén — sem a
kapszaicin, sem a kapszaicinb6l és a diazobenzolszulfonsavbdl kelet-
kez6 azofesték a diffaziés aram erésségét nem emeli, tehat a készi-
Iék galvanométere kitérést nem mutat. A kapszaicin ugyanis — az
adott korilmények kozdétt — nem redukéalhaté, a keletkez6 azofes-
ték levalasi potencialja pedig joval (200 mV-tal) negativabb, mint
a szabad diazobenzolszulfonsav els6 lépcs6jének levalasi potencialja
(2). Ha azonban a reakci6keverékben szabad p-diazobenzolszulfon-
sav van jelen, annak redukcidja folytdn keletkez6 diffuziés aram
er6ssége a galvanométerben kitérést okoz, és ennek mértéke a feles-
legben levé diazobenzolszulfonsav mennyiségével ardnyos. Ha tehat
a vizsgalando kapszaicin oldathoz részletekben addig adunk ismert
mennyiségl diazobenzolszulfonsav oldatot, mig a galvanométer

2 257



kitérést nem jelez, illetéleg azon tdl ismert mennyisegl oldat részle-
gek hozzaadasaval a hozza tartozd galvanométer Kitéréseket meér-
Juk, a nyert adatokbdl ismert modon (3, 2) a kapszaicin mennyisége
meghatarozhato.

Annak meghatarozasara, hogy a reakcié milyen korilmények
kdzt ad megbizhaté és reprodukalhatd eredményeket, modellkisér-
letekben kulonbtzd ismert kapszaicin tartalmd oldatokkal végeztiink
vizsgalatokat. A meifelel()' kortilmények megéllapitésa utdn kapott
vizsgalati eredményeket az |. tablazatban foglaltuk @ssze.

A modszer kidolgozésa utan kulonbéz6 Kkapszaicin tartalmd
anyagok hatéanyag tartalmat mértik meg. Ellenérzésil ugyan-
ezen anyagok kapszaicin tartalméat fotometrias eljarasunkkal (1)
is meghataroztuk. Az eredményeket a Il. tablazat adja.

A tablazatokbdl lathatd, hogy modellkisérletekben a bemért
és talalt értékek kiilonbseége az 5%-°t sohasem haladja meg. Kap-
szaicin tartalm( anyagokban a kétféle mérés értékei kozott pedig
10%-nal nagyobb eltérés nem tapasztalhatd. Ez a viszonylag gyor-
sabb mabdszer tehat jol felhasznalhatd flszer-, csemegepaprikak,
tovabba kapszaicin tartalmd készitmények hatdanyagtartalmanak
mérésére, feltéve, ha azok kapszaicin-tartalma — a kb. 20% nedves-
ségtartalml anyagra szamitva — 30 mg/100 g ala nem esik. A mdd-
szer elénye nem csupan az, hogy az el6készit6 eljards Iényegesen meg-
rovidul, hanem a tényleges mérésre Kerll6 anyag mennyisége itt
viszonylag nagyobb lehet, tehat a higitas okozta hibak elkeriilhetok.

I. tablazat

Ismert kapszaicin tartalmd inodell-oldatok hatéanyagtartalma mg/25 ml

Bemért Titralassai kapott

kapszaicin tartalom

1,50 1,55
2,03 2,04
2,50 2,53
3,00 3,06
3,30 3,39
3,64 3,59
4,08 4,03
4,08 3,93
4,08 4,07



A vizsgalati eljaras részletes leirdsa a kovetkezd.

I. Vegyszerek:
(1) éter pur. peroxid mentes,
2) 57%-0s alkohol
EB; extrakcios benzin (f. p. 80—100 C°),
4) m/5 NaOH oldat,
5 m/5 H3B03 oldat,
6) m/5 KCL oldat,
0,05%-0s zselatin oldat,

1l. téblazat

Kapszaiein tartalmd termékek hatéanyagtartalma mg/100 g

Sor- . Polarometrias tit- Fotometrias elja-
szam Minta neve réalassal réssal

i. Flszerpaprika fél édes 20 19
2. F(szerpaprika rézsa ......... 27 24
3 Flszerpaprika erfs ............ 31 31
4. Szegedi paprika 91/95 50 46
5. Paprikaér 6rlemény ... 136 150
6. Paprikaér &rlemény 176 175
7. Paprikaér 6rlemény 243 225
8. Paprikaér 6rlemény 262 251
9. Paprikaér 6rlemény 325 321
10.  Paprikaér 6rlemény 398 375
11. Paprikaér 6rlemény ... 461 500
12.  Oleorezin készitmény ... 1650 1560
13. Oleorezin készitmény .............. 2050 2170

(8) kristalyos p-diazobenzolszulfonsav. Elkészitése a kovetkez6 :
(@ :3 g szulfanilsavat kb. 45 ml 4%-o0s natronligban oldunk, majd
12 ml 10%-0s NaOH oldattal elegyitjik. Az egészet valasztotolcser-
b6l lassan 9 ml jégbeh(tott 25%-o0s sdsavba csurgatjuk. A kivalo
diazobenzolszulfonsavat G4 Uvegsz(ir6n lesz(rjik, kb. 200 ml je%;fs
vizzel, 75 ml ugyancsak leh(tott metilalkohollal és 75 ml éterrel ki-
mossuk, majd megszaritjuk. A készitmény — szaritd edénykébe
téve — exszikkatorban 4—5 napig eltarthatd. A boml6 készitményt
elsargult szine arulja el.

9) 1,00 mg/ml téménységl vizes p-diazobenzolszulfonsav oldat.
A kristalyos keszitménybdl naponta frissen készitendd és felhaszna-
lasig hideg helyen tartand6. A kristalyos készitmény kb. 10 alkalom-
mal hasznalhat6 fel oldat készitésére, feltéve, hogy ez az eltartasi
id6n beltl felhasznalasra keril. Szikség esetén az oldat toménységé-
nek ellendrzése, ill. a kapszaiein : diazoniumszulfonsav reakcio egyen-
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érték szamanak megallapitdsa 5—8 ml ismert téménységl kapszaicin
oldattal (10) torténhetik.

(20 Kapszaicin oldat 40 mg kristalyos kapszlicint 100 ml
m NaOH-ban oldunk. Kétely esetén a kapszaicin oldat tdménysége
fotometrias eljarassal ellen6rizendd.

Il. A vizsgalandd anyag el6készitése.

A vizsgdland6 anyag Kkapszaicin tartalmatdl fuggGen flszer-
paprikabol 5—6 g-ot, paprikadrleményb6l 1—2 g-ot 50 ml-es dugds
14zOhengerbe méruink, kb. 3 ml 57%-o0s alkohollal megnedvesitjiik
és kétszer 30 ml éterrel kirdzzuk. Az éteres kirdzas mindkét esetben
10 percig tart, utdna — a tiszta éteres részt (amely a paprikafesté-
kektdl elénk piros szinl) — kvantitativ szlrGpapiron leszlrjuk. A
szlir6papirt kevés éterrel utdnmossuk, és az éteres kivonatokat 100
ml-es frakciondld lombikban egyesitjik. Ebbél az étert 45—50 C°-0s
vizfirdén desztillaljuk le mindaddig, mig csak a piros szinii paprika-
festékes olajos rész marad vissza. Ez a kivonat tartalmazza a kap-
szaicint is. A visszamaradt részt négyszer 5 ml 57%-os alkohollal
valasztotolcserbe mossuk, és a frakcionald lombik falara tapadt fes-
téket 30 ml extrakcids benzinnel felvéve az el6bbi valasztotolcsérbe
visszilk. Az alkoholos, benzines elegyet 5 percen at razzuk, majd
1—2 g kristalyos NaCl-ot adunk hozza. 10 perc allés utan az elegy
élesen két réteggé valik szét, amelybdl az also, alkoholos, kapszaicint
tartalmazé oldatot porcelantalba engedjik. A benzines részt még
egyszer 10 ml 57%-o0s alkohollal kirazzuk, és a szétvalas utan az
alsd réteget az el6bbi porcelantalba ontjuk.

Az egyesitett sargés szin( alkoholos oldathoz 2,7 ml m/5-6s
natronligot adunk, majd vizfirdbn 85—90 C> kozoétt alkoholmen-
tesre paroljuk, és a hités utan 25 ml-re feltoltjuk. Ezt az oldatot hasz-
naljuk fel a polarometrids vizsgalatra. Meghatarozésra csak olyan
oldat alkalmas, amely 25 ml-ben 1,50—3,50 mg kapszaicint tartal-
maz. Ha az el6készitett oldat tdménysege 3,50 mg/25 ml-nél nagyobb,
azt Clark-Lnbs puffer oldattal (4,5) a szilkséges mértékig felhigitjuk.

Oleorezin készitményb6l — annak kapszaicin tartalmatol fligg6en
— 0,7—15 g-ot mérlnk le, azt széraz Uvegdugds 100 ml-es normal
lombikba visszik, és extrakcids benzinben feloldva ugyancsak ben-
zinnel 100 ml-re feltoltjlik. Osszerazas utan 20 ml-t kivesziink a ben-
zines torzsoldatbol, razotdlcsérbe engedjik, a pipettat még kb. 10
ml tiszta benzinnel utanmossuk, és a benzines kapszaicines oldatbol
a kapszaicint el6szor 20 ml, masodszor pedig 10 ml 57%-os alkohollal
kivonjuk.

Az egyesitett alkoholos kivonatot a tovabbiakban (gy kezel-
jik, mintha a paprikadrlemény-mintabdl szarmazott volna.
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I11. Polarometriés titralds.

A titralast lleyrovsky-féle polarograf segitségével végezzik.
Katodkent csepegd higanyelektrodot, anodkent pedig telitett kalomel-
elektrodot hasznalunk. A titralas alatt 2 V dsszfesziltség mellett a
rakapcsolt potencial —0,1 V. Az aramerfsség valtozasat a tlkros
galvanométer kitérése alapjan figyeljuk meg. A titralasnal allando
galvanomeéter-érzékenységgel dolgozunk (pl. 1/20). A vizsgélandd
oldatot a kovetkezOképpen allitjuk 6Gssze :

25 ml el6keszitett vizsgalando oldat (I1. szerint) :
315 ml m/5 KC1 oldat,

3.15 ml m/5 H3BO03 oldat,

1 ml 0,05%-0s zselatin oldat,

17,7 ml desztillalt viz.

A titrdland6 oldat Gsszmennyisége 50 ml, pH-ja 9,0. Mint lat-
hatd, lényegében Clark-Lubs-ié\e pufferoldatban dolgozunk, melyet
hasonl6 célokra A Jindra é munkatarsai (2) ajanlanak. Az igy (Ossze-
allitott oldatot jeges vizben 10 C ald hitjuk, és 5 percen keresztil
nitrogéngazaramot vezetink at rajta, majd a polarograf galvano-
méter-skalajanak O-pontjat beallitjuk. Ezutan frissen keszitett diazo-
niumszulfonsavas oldatbdl (9) pontosan 1—1 ml-t adunk a vizsgalandé
oldathoz. Minden ml mérboldat hozzaadasa utan 3 percen at Ujra
nitrogén gazaramot hajtunk keresztill az oldaton, majd a nitrogen-
aram lezardsa utadn megvizsgaljuk a galvanométer Kitérését. Mind-
addig, mig a galvanomeéter kitérést nem mutat, a diazobenzolszul-
fonsav oldatot a kapszaicin lekéti, tehat a rendszerben ebbdl feles-
leg nincsen. Ma a titrdlas folyamédn a galvanométer Kitérést mutat,
az azt jelenti, hogy a diazoniumszulfonsav mar feleslegbe kerilt.
A titralas értékeit az aldbbi rajz szerint grafikonba foglaljuk. A gra-
fikon alapjan az eredmény kiszamithato.

mm

Amperometrias titrdlds értéke-
lése. Az abszcisszan a titralasra
felhasznalt p-diazénium-szulfon-
sav ml-einek szdméat, az ordina-
tan pedig a korrigalt galvano-
méter kitérést abrazoljuk mm-
ben. A titrdlds ekvivalencia
pontja a két egyenes metszés-

1 23 45¢6 7 m— Eglm\jigél, jelen esetben 2,7 mi-
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Mint lathatd, a grafikont Ugy vesszik fel, hogy a titralas ered-
ményeét olyan koordinata rendszerben rogzitjiik, ahol az abszcisszan
a felhasznalt diazobenzolszulfonsav oldat ml-ben, az ordinatan pedig
— a galvanométer kitérése miliméterekben van feltlintetve. A tit-
ralas folyaman keletkez6 higulas okozta hiba kikuszobolésére a leol-
vasott galvanométer kitéréseket ismert madon (3, 6) Korrigalni kell.
A grafikonra ezek a korrigalt értékek kertilnek. A nyert pontokat
Osszekotve olyan gorbét kapunk, melyen éles torés lathatd. A gorbe
toréspontjanak megfelel6 diazoniumsé mennyisége (ml) aranyos a
vizsgalt oldat kapszaicin tartalmaval. A titralast Ggy kell végezni,
hogy a gorbe vizszintes részén — tehat az ekvivalencia pont el6tt
— legaldbb 2—3 pontot, a meredek részben az ekvivalencia pont utan
3—4 pontot vegyink fel. Az igy kapott eredmény alapjan a vizsga-
Endékanyag kapszaicin tartalma a kovetkezd képlet szerint szamit-

ato ki :

K = ay b m1o00

ahol
K = a vizsgalt anyag kapszaicin tartalma (mg/lUK) g)
a = a gorbe toréspontjanak megfeleld diazoniums6 oldat meny-
nyisége (ml),
b = a kapszaicin-diazobenzolszulfonsav reakci6 egyenértek sza-

ma, ertéke az elbirt kordlmények kozott 0,97,
g = a vizsgalatra lemért anyag mennyisége (Q).

Kapszaicin tartalmu anyagokbol késziilt oldatok polarometrias
titralasanal csaknem minden esetben eléfordul, hogy az els6 ml diazo-
benzolszulfonsav oldat hozzaadasa utan egyes zavard anyagok mara-
dék aramot hoznak létre, amely a galvanométert kiteriti. Ilyen eset-
ben a maradék aramot ismert modon (3, 6) kompenzalni kell. A feles-
legben lev6 diazobenzolszulfonsav oldat okozta Kitérésnek csupan
a teljes kompenzécié utan jelentkez6 Kitérést szabad tekinteni.

A Kisérletek technikai keresztilvitelében Simek Ferencné nyuj-
tott segitséget, amelyért Gszinte kdszonetét mondunk.

OSSZEFOGLALAS

Polarografban a p-diazobenzolszulfonsav oldat redukcidja foly-
tan megfelel6 aramfesziltség mellett keletkezd diffuzids aram er6s-
sége mérhetd. Ugyanakkor hasonlé korulmények kozott a kapszai-
cin. illet6leg a kapszaicin és a p-diazobenzolszulfonsavh6l keletkezé
azovegyilet kézombds viselkedésl. Ez a korilmény felhasznalhato
a kapszaicin meghatarozasara, p-diazobenzolszulfonsavval torténé
polarometrias titralassal. A reakcio Clark-Lubs oldatban, pH = 9,0-es
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kdozegben, 0,4 Y fesziltség mellett megy végbe. A titralandé oldat
kapszaicin-tartalma 1*5—3-5 mg'25 ml lehet. Az eljarassal a flszer-
és csemegepaprika, tovabba a kapszaicin-tartalmu készitmények hato-
anyagtartalma jol meghatdrozhaté, ha azokban a kapszaicin-tarta-
lom 20% nedvességtartalmi anyagra szamitva — 30 mg/100 g-nal
nem kevesebb. A modszer egyszerlibb és gyorsabb, mint az eddigi elja-
rasok, hibaja + 10%-nal kisebb.

OMPEAENEHNE KATICAWUWHA TPW MnoMoLwmn
MONAPUMETPUYECKOIoO TUTPOBAHUA

M. WnaHap, A. Kesen, WN. Kucenb

Mpn peaykuuu pactBopa p-AHa306eH301bCYNPOKNCAOTLI, B Cayyae
COOTBETCTBEHHOTO HanmpsXXeHWA TOKa, MOWHOCTb BO3HUKaKLWEro Andhy3n-
OHOrO TOKa M3Mepuma B nonaporpade. Mpu Takux Xe ycroBumAaX KancaumyuH
M a30COefMHEHMNE KancanumHa ¢ p-AnabeH30n1bCyN(Hho KUCAOTOMW He BbI3blBAOT
o6pasoBaHne AUPHY3MOHHOTO TOKa. ITO 06CTOATENLCTBO BO3MOXHO MNpu-
MEHUTb AN ONpefesieHNa KancauuyuHa nNpu MOMOWMU NONAPUMETPUYECKOTO
TUTPOBaHWA C P-ANa306eH301bCYN(HO KUCNOTON. PeakKuus NPOUCXOAWUT B
pacTBope Knepk-/labc npu pH—9,0, npu HanpsxeHun 0,4 V. [lonyckaemoe
cofepxxaHue KancamuumHa npu onpegeneHun 1,5—3,5 mr/25 mn. Mpu nomowun
mMeTofja BO3MOXHO OMNpeAennTb COAepXXaHWe [JeCTBYIOLWEro BelecTBa B
KpacHOM ¥ B Cbef06HOM Mepue a TakXe B pasHbIX W3Jennsax cofepxauimx
KancauuuH, ecnm cofepXxaHue KancaumymHa B HUX He MeHble yem 30 mr/100 r
npu 20 MPOLEHTHOW BAAXHOCTH.

MeTof MeHee CMOXHbIA W TpeGyeT Mano BpemMepHU MO CPaBHEHUIO CO
cyuiecTBywmmMn cnocobamm. Ownbka cnocoba MeHbwe uyem * 10%.

BESTIMMUNG VON KAPSAICIN MITTELS
POLARIMETRISCHER TITRATION

P. Spanyur, Frau J. Kevei, Frau J. Kiszel

Die Intensitadt des Diffusionsstromes, welcher im Polarograph bei
entsprechender Stromspannung durch die Reduktion der p-Diazo
benzolsulfonsdure entsteht, ist messbar. Zu gleicher Zeit is das Napsai-
éin, bzw. die aus dem Kapsaicin und p-Diazobenzolsulfonsdure ent-
standene Azoverbindung indifferent. Dieser Umstand ermdglicht die
Bestimmung vom Kapsaicin durch polarimetrische Titration mittels
«p-Diazo-benzolsulfonsdure. Die Reaktion geht in der Lésung von Clark-
Lubs bei pH 9,0 und bei einer Spannung von 0,4 vor. Der Kapsai-
cingehalt der zu titrierenden L6sung soll zwischen 1,5—3,5 mg/25 *ml
sein. Mit diesem Verfahren ist der Wirkstoffgehalt von Gewdirz- und
Delikatesspaprika weiter von Kapsaicin enhaltenden Erzeugnissen
falls deren Kapsaicingehalt auf 20% Wasser enthaltende Substanz
gerechnet nicht weniger als 30 mg/100 g betrdgt — gut bestimmbar.
Die Methode ist einfacher und rascher ausfihrbar, als die bisherigen
Verfahren, und die Fehlergrenze liegt unter +10%.

263



DETERMINATION OF CAPSAICIN BY POLAROMETRIC
TITRATION

P. Spanyar, Mrs. J., Kevei and Mrs. J. Kiszel

The intensity of the diffusion current developed at an adequate
potential by the reduction of a solution of p-diazo benzene sulphonic
acid proved to be measurable by polarography. At the same time,
capsaicin and, respectively, the azo-compound formed from capsaicin
and p-diazobenzene sulphonic acid are not reduced on the dropping
mercury cathode. These facts may be utilized in the determination
of capsaicin, applying polarometric titration with the use of p-diazo-
benzene sulphonic acid. The titration is to be carried out in a Clark-
Lubbs solution in a medium of pH 9,0 at a potential of —0,4 v. The cap-
saicin content of the solution to be tested should range from 1,5to 3,5
mg/25 ml. The method proved suitable for the determination of the
capsaicin content of fresh and ground paprika, and of various capsaicin-
containing preparations, provided the capsaicin content was not below
30 mg/100 g, referred to substance of 20% moisture content. The method
is simpler and quicker than other processes applied so far, its mean
error being less than + 10%.

DOSAGE POLARIMETRIQUE DU CAPSAICINE
P. Spanyar, Mme. J. Kevei et Mme J. Kiszel

Dans le polarographe, avec une tension convenable on peut mesurer
I’intensité de courant de la diffusion, s’élévant par la réduction de la
solution d’acide de p-diazobenzolsulphonique. En meine temps, dans
des conditions analogues la capsaicine, ou bien le composé azoique
du capsaicine avec Lacidé de p-diazobenzolsulphonique se comporte
indifférente. Ce fait on peut utiliser pour I’estimation du capsaicine
par dosage polarimetrique avec l’aide d’acide de p-diazobenzolsulphoni-
que. La réaction se passe dans la solution Clark-Lubs, avec une pH
de 9,0 et une tension de 0,4 V. La teneur en capsaicine de la solution
doit étre 1.5—3.5 mg/25ml. Avec cette méthode on peut déterminer
la teneur en capsaicine dans le piment rouge et vert, en outre la matiére
active dans les produits de capsaicine, si la teneur en capsaicine —
compté & la matiére avec une teneur en eau de 20% — n’est moins,
que 30 mg/100 g. Cette méthode est plus simple et plus rapide, que
les méthodes employées jusqu’a présent, le.défaut ne dépasse pas + 10%.
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