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Vynalez sa tyka kvalitativneho a kvantitativneho stanovovania
latok v reakénej zmesi pri selgktivnej hydrogenacii 3,7-dimetyl-
/2,6,6-trimetyl-l—cyklohexén—l—yl/—2,7—nonadién-4—in-l,6-diolu
vzorca I, kedy je reakénd, zmes tvorena okrem pozadovaného 3,7-di-
metyl-Q-/Z,6,6-trimetyl-l~cyklohexén-l-yl/—2,4,7—nonatrién~1,6~di-
olu vzorca II nezreagovanym substratom vzorca I s produktom pre- °
hydrogenovania.

Selektivna hydrogenacia trojnej vdzby v zlidenine vzorca I na
dvojnu vdzbu v zlufenine vzorca II je silne zavislé na optimalnom
dodrsiavani reakiénych parametrov, ako je kvalita pouzitého kataly-
zadtora, reakéna teplota, mieganie a hlavne doba reakcie, Priemy~
selne je k tomuto udelu pouzivany Lindlarov paladiovy katalyzator
/Lindlar H,,Helv.Chim.Acta.35,446,1952/. Zo skusenosti s pouZiva-
nim tohoto katalyzatora je znéme, Ze poZadovana 100%-na konverzia
latky vzorcs I je dosahovana pri viaésej spotrebe vodika nez je teo-
reticka spotreba. Pri spotrebe vodika teoreticky odpovedajucej
100%-ne j konverzii latky vzorca I je reaktna zmes tvorend okrem la-
tok vzorcov I a II produktom prehydrogenovania, Takito zmes nie je
mozné spracovat na vitamin A pozadovanej kvality hlavne v ddésledku
pritomnosti latky vzorca I. Je preto potrebné v kazZdom experimente
alebo vyrobnej $arzi najst optimdlnu spotrebu vodika, aby pri ukon-
cen1 hydrogenacie reakcna zmes obsahovala minimalne mnozstvo latky
vzorca 1 ale vytazok latky vzorca il nebol vyznamne znizeny v dos-
ledku prehydrogenovania,., £ tomu je potrebna analyticka metoda,
umozfiujiica operativne a sucasne kvantitativne stanovenie latok
vzorcov L a i1I, ako 1 produktu prehyarogenovanias,

riynova chromatogratia jJe aostatolne presnou, operativnou a pri=-
tom bezne dostupnou analytickou metodou, nie je vs§ak vhodna na
priame sledovanie selektivne] hyarogenacie latky vzorca le. V dds-
tedku termicke] lability vSetkych stanovovanych latok za podmienok
potrebnych k 1ch stanoveniu, Kvalitatine i kvantitativne stanovova-
nie latok pri selektivnej hydrogenacii latky vzorca II nie je moZ-
né analyzovat pomocou plynovej chromatografic priaio, ale po pred-
chadzajicom prevedeni hydrogenadn:j zmesi pésobenim hexametyldisi-
lazanu a trimetylsilylchloridu v pyridine v pomeroch 1:1:1 az 10:1:
10 na zmes odpovedajucich O-trimetylsilyléterov a tie sa chrometo-
graficky delia na kolonach s vhodnymi napliani s vyhodou na 1 az
10% dimetylpolysiloxanu a 5 aZ 10% metylfenyl-/dimetyl/-siloxanu
na kalcinovanej kremeline prepranej kyselinou a silanizovanej dime-
tylchlorsilanom, Optimalne delenie stanovovanych latok bolo dosa-
hovane pri pouziti naplne lU% dimetylpolysiloxanu na kalcinovanej
kremeline prepranej kyselinou a silanizovanej dimetylchlorsilanom
v 1 m sklenenej kolone, pri teplote na kolone 508 kK, kedy latka
vzorca | mala retenény éas 7,5 minuty, létka vzorca 1I 8,8 minuty
a produkt prehydrogenovania 6,7 minity. ) )

svantitativne stanovanie bolo ropené metodou vnutornéno stanaar-

du. AKo vnutorny &tandard bol s vyhodou pouzity eikozéan, Statistic-
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kym spracovanim vysledkov analyz sa zistilo, Ze analyza nie je
zalazena systematickymi chybami merania., Kelativna smerodajna

odchylka pre latku vzorca 1 je 1,82% a pre latku vzorca 1l je

0,92%. :
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V dalsom je spésob'analyzy objasneny prikladom bez toho, ze by
sa na tento vyluéne obmedzoval,

priklad analyzy:
Za pouZzitia eikozanu ako vnitorného standardu a modelovych vzo-
riek latok vzorca L a 1I sme zostrojili zavisltosti

Py/Pgp = £/ My/Mgp /  a
Pr(/Peg = £ / M/Mgy / , kde

P - plocha latky I,II alebn vnutorného Standardu,

M ~ navazovana hmotnost latky I,II alebo vnitorného $tandardu.
Vzorka reak&nej zmesi sa filtraciou zbavi katalyzidtora a odpari sa
rozpistadlo. Z odparku sa presne odvdii cca 5 mg vzorky a 1 aZ 3mg
eikozédnu do 5 ml liekovky., Prida sa 1 ml roztoku tvoreného hexame~
tyldisilazanom a trimetylchlorsildnom a suchym pyridinom v objemo~-
vyich pomeroch 2:1:10 a liekovka sa rychle uzavrie zzdverom zo si-
likonovej gumy. Po ddékladnom pretrepani a 5 minitovom stati pri tep
lote miestnosti sa striekalkou cez septum odnberie vzorka k analy-
ze a priamo sa nastrekne na chromatograficku kolgnu, Chromatogra~"
fické delenie sa robi na 1 m dlhej sklenenej kolone s napliiou 10%
dimetylpolysiloxdnu na kalg¢inovanej kremeline prepranej kyselinou
a silanizovanej dimetylchlorsildnom / zrnitosti 0,16 az 0,20 mm/,
pri pracovnej teplote 508 K, teplote néstreku 523 K a prietokovej
rychlosti nosného plynu 20 ml/min, Potom latka vzorca I md retené-
ny 8as 7,5 minut, latka vzorca II ma retenény é&as 8,8 minﬁf a pro=~
dukt prehydrogenovania 6,7 minit, Pomocou pldéch eluénych vin jed-
notlivych l4tok a uvedenych zavislosti sa vypolitaji mnoZstvad 14-
tok vzorca I a II v analyzovanej vzorke,
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Spésob stangvovania léatok
pri selektivnej hydrogenécii 3,7—dimety1—9-/2,6,6—trimety;~;—yl/
—2,7~nogadién~4~in~l,6-diolu vzorca 1 na 3,7~dimetyl—9—/2,6,6—tri»

metyl—l—cyklohexén~l~y1/~2,4,7—nonatrién—l,6~diol vzorca I1 vyznalu-

juci sa tym, Ze analyzovana vzorka reakénej zmesi sa posobenim he-
xametyldisilazanu a trimetylsilylchloridu v pyridine v objemovych
pomeroch 1l:1:1 az 10:1:10 kvantitativne prevedie na zmes odpoveda-
jucich 0-trimetylsilyléterov, ktorad sa priamo analyzuje pomocou
plynovej chromatografie na kolonach s napliiou 1 aZ 10% dimetylsi-
loxanu na kalcinovanej kremeline prepranej kyselinou a silanizove-
nej dimetylchlorsilanom a kvantitativne sa vyhodnocuje metodou
vnitorného &tandardu. '

Vytiskly Moravské tiskaiské zavody, | Cena: 2,40 Kts
provoz 12, Leninova 21, Olomouc
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