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Onderwerp: Het aantonen en bepalen van vanille in botervet.

Voel:

Het verbeteren van de bestaande analysemethode.

Samenvatting:

Bij de bestaande methode werd vanille met methanol uit het monster
geextraheerd. Na filtratie werd het gehalte dan U.V. spectrofoto-
metrisch bepaald. Meegeéxtraheerd vet veroorzaakte een te hoge extinctie,
Bij de nieuwe methode wordt het vet uit de methanol verwijderd door

toevoeging van water en natriumchloride en uitschudden met pentaan.

Conclusie:

Vanille kan bepaald worden in botervet.

Het onderzoek, beschreven in dit verslag, heeft geleid tot het opstelien
van Intern Voorschrift nr. G.47. "Bepaling van het gehalte aan Vanille

I

in Botervet"., |
= |

|
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Het aantonen en bepaleﬁ van vanille in botervef. :
' ? ’ LEE T T 3 e P
1. Inleiding: . 5 0 ISl STINHRPE LG

In een botervetmonster, waaraan een bepaalde hoeveellieid vanille werd
,toggevoegd,-ié het gehalte bepaald, T UL TR TR
De teruggevonden hoeveelheid vanille: bleek: te:ugroot, waarna het be-

.staande voorschrift is herzien. . s ey oh Jed

*2. Bepalingsmethoden:' 7% = 7 Fe b g #W o Ui
"4 2,1, Oude methode* ~ 'V oy 0% TEIET L
S Het botervef 'wordt met methanol géschid. ‘Na filtrerenwordt in het

filtraat het vanillegehalte épécﬁfbfotgméﬁffébﬁ’bepaald bij een
golflengte van 310 nm. o o sradbuavse

P e ST § I BRRE g ey

2.7 Wibuwe methdde .. * .2 55 8, TnadsT BEhaa g0 g

Hét botervet wordt met methanol géschud®en vervdlgens wordt met

water verdund. Eéh”gédéelté'vaﬂ:ﬁéf EefﬁaRSI-WSEermengsel wordt

v " met natriumchloride géschud'én“ﬁafilrréréﬁikﬁﬂf'het filtraat )
= i geéchudnmt.pentaéhilld het heldere meﬁﬁéndigwéférmengsel wordt

het’ vanlllegehalte ‘spectrofotometrisch’ bepaald bij een golf-

lengte van 312 nm. S e 3 wd s a Jhw
¢ r e oAty | E-'-“;-- .:II’

3. Analyseontw1kke11n§_

1J" a 3.1. Vanllle toegevoegd.aan bégffvggl1li;-T::TJgim
Aan ‘twee charges botervet werg an*}lﬁjgpegevoegd
Voor charge 79A ]606 1s de naguurlljié én voor charge 79A 1607
is de synthetlsche vanllle gebrulkt;lCﬁéfge 79A 1606 bevat
l"theoretlsch 96 8 mg/kg en charge 79A 1567}%§P 7 mg/kg vanille,
32 Resultaat m.b.v. oude analysemethode..,: » ;.- )
K e ; ,Hgt'vanillegehaLQe“is‘bepa@ld Qp;dé,g@ﬁiexggbgéchrgven onder
~punt 2, l. .De ﬁqlgende waarden zijn ;gevondens:
Tabel 1 ._ LRSS lﬂn |
. Monster charge | Gevonden VAﬁiliei%ﬁﬁoégévgggd 'ifGevond?n x 100%
S| s medkE s fAr: melke Toegev.
Vi B lba 1606 % o | 186 wepggere e Lo ghlg 140 = 142
794 1607 - | 287 w2867 . i 123617_'_‘" : 121 - 121

=
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3.3. Absorptiespectra van vanille, botefvet en vanille in-‘bBotervet

Toen bleek dat het teruggevonden gehalte aan vanllle te ‘hoog
was, 213ﬁ.§;n vanllle“ bUterVEt en vanille in botervet absor—
ptiespectra opgenomen en met elkaar vergeleken {(zfe”hijlage 1).
U ou- . fivsv hisBdtervet blijkivgedeeltelijk”oplosbaar te 'zijn in methanol en heeft
absorptie-maxima bij 280 - 302 é#»316 nm::VaRille heeft, in het
o st uoplesmiddél “inethanol ; “maximaibij 280 en 310 mim: Nu 1% gebleken
i dat de specifieke absorptiefiidxima van'-dé vanille niét terug te vinden
| ‘ zijn in het spectrum wanneer ook een restant van het botervet aan-
wezig is. Botervet blijkt voor een achtergrond absorptle te zorgen
g gs~¢u;:,nwdle niet gering, 19.:U1t een, aanvullend progfje is gebleken dat deze
H;aﬁhggngggpqﬁqhggggp;eqp%etﬂevepyedlg is met de:in bewerking genomen

ke hoeveelheid botervet. G B, rn gone &E

3.4, Het verwijderenvanhet botervet uit de meetgpleossing -

pss aBevmy Sy (rVQOEqde,ggnqltgyegalingxvanﬁbeqzoézuur.en‘aorbinezuur (voorschrift

b irsarolVBr D32 24.8.1961). wordt hgt bptermonster geschud met methanol

P ;J en. qatg; 1n aanwezlghe1d van een weinig zwavelzuur. Na afkoelen

e fangs . 0 C wo:dt het .. mengsel gefiltreerd en.in .het filtraat bezoezuur
“Alog neo i a%‘f{%*z%,‘}e%u%’h.-benéel.@e:ﬁz.‘-g%S-lsepFquerd op- nagenoeg dezelfde

wijze vanille'te bepalen (géén zwavelzuur gebruikt). In de meet-
oplosslng bleek toch nog botervet aanwezlg te zlJn. Daarom is het

/ methanol-watermengsel ultgeschmimetpenta'ﬁ' Het resultaat was
TANVTRIOMN IAR oA s
gunstlg Er ontstbnﬁ eeﬁ”héldere methanol—waterlaag en het botervet
. D9 008 Wl iraay hvaw tatadc ] o N VR
; werd geheel verw13derd door de pentaan.
L1, SOAT AL awreds wosne ve solp plensaon af 2d 06 S i /
sy ) BlJ herhallngen van de analyse bleek dat het methanol-watermengsel &
tawad Aol AYS sywedd, JJuiuvdsg 9l lrasy stvekdoen
melkachtlg ‘troebel kan 213n en dan moelllgk te filtreren is.
8 ud e pd\agey € ool Tiabl 20T | ewads s god
o Centrlfugeren geeft geen beter resultaat Er moest danook naar

een oplosgingl gezocht Worden, 7o 4 in

13hHnG JE73LI02Na Het schuddén vaishet méthéﬁér-wﬁtéfmengsél met natriumchloride was

ditﬂﬁﬁtéﬁﬁteﬁfflﬁﬁéféﬁtV Het: Ffltraat werd ‘vervolgens u1tgeschud'

met pentaan. R LN

]

3.3. ggklllnggvahvanllle;; T IER R

- cz30T Ex z1j 1Jk113nen géraalt van,vanllle 1n methanol en van vanllle in

¥ o g het qgthanoi*watermengselﬂen vervolgens gescth met natriumchloride

en urtgpschud met peptaancy by ¢ v
SRS, S 11 -¥ 3 LW 5, ¥~ 1% I s e sty sumaas i
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Tabel 2
C T ' R R 5L ffad
_Vin;i%? ;e in methanol - . . |., . ingmethanol-water
mg . E 310 nm , E 312 nm.
etoplossing SR rerks tmeystEasv T
= 2-02 = tn i 0. ]9.0 ot Rloes R 'J'!.J,'?‘ o) 19:120
4.05 - v | . 0.258 s s htan r,n 0: 248
. 8.10 i C 0.520 - .s5y 37 |owse © 5500815
12,14 0.770 0.738

(zie ook grafiek bijlage 2)

Hieruit blijkt dat er tijdens de analyseprocedure -geen verlies

ipah
i« optreedt.
3.6. Gehalte vanille in.botervet
De nieuwe werkwijze (zie punt 2.,2.) is gevolgd voor het bepalen
van het gehalte aan vanille in de charges 79A 1606 en 79A 1607.
Resultaat: Tabel 3
Charge " Gevonden vanille Toegevoegd Gevonden
——— x 1007
mg/kg mg/kg Toegev.
79A 1606 : 95.3 = 93.0 96.8 98 - 967
79A 1607 226.4 ~ 229.5 236.7 96 ~ 977
& Opmerki
merking

Monster 79A 1606, waarin de natuurlijke vanille aanwezig is, is
. . diverse malen geanalyseerd, Door het .steeds weer verwarmen:van het
monster, om het te homogeniseren, is het gehalte aan vanille

op de bodem.

teruggelopen. Ook ontstond er- een bruine aanslag
i REL AL e
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4., Conclusie:
i h '"Véﬁillé”kﬁh“qahgetdond ‘en bepaald worden in botervet. Tleens het

N L g i
Rz ?b$ogenlseren van het monster moet.er voor gezorgd worden dat de
wliEi £

; l :
: _ temperatuur 1et te hoog oploopt. ( Tt wh
o L7 Aangenomen ddt een gemeten extlnctve ‘van 0. 020 nog betrouwbaar is,
. : |
) llgt de detectiegrens bij» het volgan van de nieuwe aﬂalyseﬁethode
: "b13 0,33 ug/ﬁl in de meetoplossing ‘of omgerekend oplhet monster,
i !
' “iindien 5 gram in bewerking genomen lis, 6 mg/kg. i
; 2T ) i
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Verzendlijst:
De Ruig.
Weseman.
Sektor PP.
) Sektor DP.
i
Sektor PVS,
Van Doesburgh.
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OUDE METHODE




-l
T

4

N

t".—

- ts fed=1 -
i

J
aladadola

-t )

e | =

rre
|

i

vl

v

.-

A.]dd&

Y] =] =}~
P P A 4

2 Y7o e i
AN VANILLE

¢ $9ETHARGE

RATRIUMCHEORIDE
BT PENTRAN -~y -0

kil

Ii_‘

-5
B T

e

5
P

SR AND ARRDOPLOBSING

e i e R
- 0,fiok8 mg VARTLLE/_ 00 m

el

~

—
g > = i - x . - - - By
3 ..‘_-_:._...ll.q..!.“1 — —1 Py pidas | — ..l-

e

PR LAty =5 )

i e <! B T Ly il N e T
e STt 3 SErgETE.

A e el i s gty e b I gy S fgepry

& ot g S e B

o Pt o

=

> pa masdahoas s

e i |
G

e epr—s
St

LT ey e

o e e

i s e U
R e Tt i
O e e e g nd
4 Tl - — +,
e dstds ”‘£~ ~

B S Do
b Ay e,

PP Sen 4 )9 S Al apg .
T334 oS Bt
R

4ARVLLL Ble 52 NA

— LA

Sedegmde

. gl

! PRy

WL STJNDARRDORLOS STNG, IV ERDI( NAAR 190" mY - M

J

B e 2 b mie | Taa e ~ L o~







