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(54) Sposob stanovenia dl-gz-tokoferolu a jeho esteru s kyselinou octovou

Vyndlez riesi spdsob stanovenia dl-e-toko-
ferolu a jeho esteru s kyselinou octovou v
technickych alebo precistenych produktoch
ich vyroby alebo vo farmaceutickych priprav-
koch metédou plynovej chromatografie na
néaplniach typu silikénovych polymérov s vnu-
tornym $tandardom 5-fenyl-7-chloro-1-me-
tyl-1, 2-dihydro-3H-1, 4-benzodiazepin-2-
-6nom alebo kodeinom.

Sposob podla vynalezu je moZzno vyuzit vo
farmaceutickom priemysle.
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Vynélez sa tyka spbsobu stanovenia dl-g-
-tokoferolu t. j. dl-6-hydroxy-2, 5, 7, 8-tetra-
metyl-2- (4%, 8’, 12’-trimetyltridecyl) chro-
manu a jeho esteru s kyselinou octovou t. j.

dl-6-acetoxy-2, 5, 7, 8-tetrametyl-2- (4’, 8,

12'-trimetyltridecyl)-chromanu v technickych
alebo precistenych produktoch ich vyroby
alebo vo farmaceutickych pripravkoch me-
todou plynovej chromatografie na naplniach
typu silikénovych polymérov dimetyl- alebo
fenylmetylpolysilox4ane nanesenych na nosiéi
pripravénom alkalickou kalcinaciou mecha-
nicky a chemicky upravenej kremeliny a s 5-
~fenyl-7-chloro-1-metyl-1, 2-dihydro-3H-1,4-
-benzodiazepin-2-6nom alebo kodeinom ako
vnutornymi S$tandardami.

DL-a-tokoferol sa stanovuje titra¢ne sira-
nom ceri¢itym (Cs. liekopis 3,.str. 1183), ko-
lorimetricky reakciou dl-e-tokoferolu s iénmi
Fe3" a dipyridylom (Emmerie, Engel, Rec.
Trav. Chim. 57, 1351, 1938), spektrofotomet-
ricky meranim extinkcie pri 285 nm (Ma-
chek, Sci. Pharm. 34, 122, 1966). DL~«¢-toko-
ferylacetat sa stanovuje obdobne po pred-
chadzajicej niekolkohodinovej hydrolyze ale-
bo priamo fotometricky meranim intenzity
sfarbenia komplexu vytvoreného reakciou dl-
-g-tokoferylacetatu s hydroxylaminom a chlo-
ridom Zelezitym (Drjanowska a sp. Pharma-
zie 29, 59, 1974). Spolonou nevyhodou viet-
kych tychto stanoveni je mala selektivita,
stanovenie rusia vedlajiie a rozkladné pro-
dukty stanovovanych latok ¢oho vysledkom
je, Ze sa stanovujui vysSie obsahy, ako zod-
povedaju skutoc¢nosti. DL-g-tokoferol a jeho
acetat sa s dostatonou selektivitou stanovuju
plynovou chromatografiou metédou von-
kajSieho $tandardu (Pillsbury a sp. J. Assoc.
Off. Anal. Chem. 50, 809, 1967) ktora je me-
nej presnd alebo metddou vnutorného tan-
dardu s pouZitim dotriakontanu (Mahn. a sp.
J. Pharm. Sci. 57, 2149, 1968; Sheppard a sp.
J. Soc. Cosmet, Chem. 28, 115, 1977), skvalénu
(Mogilevskaja a sp. Chim. Farm. Z. 13 (10),
104, 1979), alebo hexadecylhexadekanoatu
(Sheppard a sp. J. Pharm. Sci. 68, 98, 1979)
ako referentnej latky. Nevyhodou tychto sta-
noveni je, Ze navrhované latky si malo do-
stupné. _

Uvedené nedostatky doteraj$ich metod sta-
novenia dl-a-tokoferolu a jeho acetatu sa po-
darilo odstranit vypracovanim postupu sta-
novenia plynovou chromatografiou na napl-
niach typu silikénovych polymérov dimetyl-a
fenylmetylpolysiloxanu nanesenych na nosi-
¢i pripravenom alkalickou kalcindciou me-
chanicky a chemicky upravenej kremeliny
ktorého podstata spoéiva v tom, Ze k analyzo-
vanej vzorke sa pridd 5-fenyl-7-chloro-1-me-

tyl-1,2~-dihydro-3H-1,4-benzodiazepin-2-6n
alebo kodein ako vnutorny $tandard. Stano-
vené latky st za vypracovanych podmienok
dobre rozli¥ené od vnitorného $tandardu s re-
lativhymi retenénymi ¢asmi 2,28 pre dl-o-
-tokoferol a 3,18 pre dl-z-tokoferylacetat
v pripade pouZitia 5-fenyl-7-chloro-1-metyl-
-1,2-dihydro-3H-1,4-benzodiazepin-2-6nu,
resp. 2,25 pre dl-e-tokoferol a 3,25 pre di-

-e-tokoferylacetadtu v pripade pouzitia kode-
inu ako wvnutorného 3tandardu.

Bliz$ie podrobnosti spésobu stanovenia po-
dla vyndlezu su zrejmé z uvedenych prikla-~
dov. :

Priklady

Priklad 1

Stanovenie dl-a-tokoferylacetatu v desti-
lovanom produkte s pouZitim 5-fenyl-7-chlo-

ro-1-metyl-1,2-dihydro-3H-1,4-benzodiaze~
pin-2-6nu ako vnutorného Standardu.
0,250 g vzorky a 0,320 vnatorného &tandardu
sa rozpustia v 10 ml chloroformu. Z tohoto
roztoku sa davkuje po 2 ul do chromatografu
za nasledovnych podmienok: koléma dlzky
2 m, prierezu 3 mm naplnena 10 %, OV-17 na
Chromatone N AW (0,178—0,150 mm), teplo-
ta kolény 280 °C, teplota detektora a injek-
tora 320 °C, objemovy prietok hélia 40 cm3.
.min™. Koncentracia stanovenej latky sa
vypotita podla vztahu:
N; .RF.P,.100

N,. P

0/y stanovenej latky =

kde Ny = navazka vnutorného Standardu
N, = navazka vzorky
RF = responzny faktor stanovenej latky
P, = plo$ny ekvivalent stanovenej latky
Py = plodny ekvivalent vnutorného
§tandardu
Priklad 2

Stanovenie dl-a-tokoferylacetatu v technic-
kom produkte s pouzitim kodeinu ako vnu-
torného §tandardu

0,0350 g vzorky a 0,0320 g kodeinu sa roz-

‘pustia v 10 ml chloroformu. Z tohoto roz-

toku sa davkuje po 2 ul do chromatografu za
podmienok: koléna 2 m X 3 mm, napli 10 %,
SE-30 na Chromatone N AW (0,200—0,150
mm) — ostatné podmienky ako v priklade 1.

Priklad 3

Stanovenie dl-e-tokoferolu v technickom
produkte ' :
0,350 g vzorky a 0,280 g 5-fenyl-7-chloro-1-

-metyl-1,2-dihydro-3H-1,4-benzodiazepin-2-
-6nu sa rozpustia v 10 ml chloroformu. Dal-
§i postup je rovnaky ako v priklade 1.

Priklad 4

Stanovenie dl-a-tokoferylacetatu nanesené-
ho na Siloxide
1,000 g vzorky sa 4-krat pretrepava po 5 ml
zmesi etanol-cyklohexan (1:1 objemove), od-
stredi sa, supernatant sa prenesie do odmer-
nej banky objemu 25 ml a doplni sa po znaé-
ku. Tento roztok sa riedi v pomere 1:1 roz-
tokom vnutorného $tandardu obsahujtceho
0,350 g 5-fenyl-7-chloro-1-metyl-1,2-dihydro-
-3H-1,4-benzodiazepin-2-6nu v 25 ml chloro~
formu. Z pripravenej zmesi sa ddvkuje po
4 ul do chromatografu za podmienok uvede-
nych v priklade 1.



PREDMET VYNALEZU

Sposob stanovenia dl-z-tokoferolu a jeho
esteru s kyselinou octovou v technickych ale-
_bo predistenych produktoch ich vyroby alebo
vo farmaceutickych pripravkoch metédou
plynovej chromatografie na naplniach typu
silikénovych polymérov dimetyl- alebo fe-
nylmetylpolysiloxdnu nanesenych na nosi¢i

" pripravenom alkalickou kalcindciou mecha-~

nicky a chemicky upravenej kremeliny vy-
znadujuci sa tym, Ze k analyzovanej vzorke
sa prida vnyforny Standard 5-fenyl-7-chloro-

-1-metyl-1,2-dihydro-3H-1,4-benzodiazepin-
-2-6n alebo kodein.



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

