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{54) Zphsob stanoveni zbytkovych nepolérnich lipidli v surovych souhrmech

alkaloidi z ndmele

Refraktometrické stanoveni obsahu zbyt-
kovych nepoldrnich lipidl v surovych souhr-
nech alkaloidl z ndmele po kvantitativnim
pfevedenfi lipidl rozpudténim vzorku ve 25~
a¥ 35ndsobném mno¥stvi bezvodé kyseliny
octové s pridavkem 4 % obj. hexanu a né-
slednym na¥ed&nim vodou na koncentraci 30
a% 50 % obj. do hexanové .f4ze. Obsah lipidl
se potom urd{ z rozdfll indexu lomu hexano-
v¢ch f4z{ u vzorku a slepého pokusu s pou-
$itim experimentdlné& ziskaného faktoru nebo
z kalibra¥nf k¥ivky. Zplisob stanoveni se
pou¥fvd p¥i kontrole kvality meziproduktd
vyroby &istych forem némelovych alkaloidd.
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vyndlez se tykd stanoveni obsahu zbytkov§ch nepoldrnich 1lipidl v surovych souhrnech alka-
loidd z némele.

P¥i izolaci alkaloidd z namele (Secale cornutum) se soufasné s ndmelovymi alkaloidy izo-
lujf i lipidy, kterych je v némelech obsaZeno a% 35 % hmot. V extraktech z némeld, v tzv. su-
rovych souhrnech, byv4 lipidl a% 25 % hmot. Vysok§y obsah lipidl je vzhledem k daliimu zpraco-
vani nep¥f{pustny a v surovych souhrnech se snifuje pod 4 % hmot.

Ke stanoveni celkového obsahu lipidd se pouZfivaj{ p¥evd%n& extrak&én{ metody (Soxhletova,
Grosfeldova apod.) s pouZitim celé Fady extrahovadel (petroléter, diethyléter, ethylalkohol,
n-propanol, n-butanol, chloroform s methanolem apod.). V extraktech se potom obsah lipidd sta-
novuje gravimetricky, refraktometricky, NMR, I spektrofotometrif, diferenni kalorimetrif
nebo diferencidlni termickou analyzou. Krom& extrak&nich metod se lipidy stanovuj{ metodou
Gerberovou, rozpudt&nim vzorku v kyselin& sirové a uvoln&ny tuk se stanovuje objemové& v acido-
butyrometru. K d&len{ lipidickych sloZek se pouZfvaji metody chromatografické (plynov4, tenko-
vrstevn4, papirovéd, sloupcovd i kapalinové).

Ke stanovenf{ obsahu lipidd v surovych souhrnech se pouZivé extrakce do<petroléteru v Sox-
hletové piistroji. Nevyhodou stanoveni je velmi dlouhd doba extrakce (8 hod.) a chyba vznikl4
tim, %e soulasnd s lipidy se vyextrahuje i voda, kterou je nutno samostatné& stanovit (jako
ztrdtu sulenim) a odedist.

Nov& byla ke stanoven{ obsahu zbytkov§ych nepoldrnich lipidd v surovych socuhrnech alkaloi-
dd z némele vynalezena jednoduchd refraktometrickd metoda, spo&ivajici v tom, Ze se lipidy
kvantitativng pfevedou rozpu¥ténim vzorku surovgch souhrnil alkaloidd z ndmele ve 25- aZ 35né4-
sobném mnoZstvi bezvodé kyseliny octové s p¥fdavkem 4 % obj. hexanu a néslednym na¥ed&nim vodou
na koncentraci 30 aZ 50 % obj. do hexanové féze, naleZ se urdf obsah lipidd z rozd{fll hodnot
indexu lomu u vzorku a slepého pokusu s poufitfm experimentdln& ziskaného faktoru nebo z kalib-
ra&n{ k¥ivky. Na kaZdou 0,001 rozdflu indexu lomu p¥ipadd 1 % hmot. obsahu lipidd.

P¥imkov4 zAvislost indexu lomu na obsahu lipidd v hexanu byla zjiZté&na v oblasti od 0 do
10 g lipidd na 100 ml roztoku. Vyhodou stanoveni podle vyndlezu je rychlost stanoveni (zkrédceni
doby analyzy z 12 hodin na 20 minut), dostatelnd citlivost, ve srovndnf s dosud pouZfvanou
metodou extrakce do petroléteru, i presnost. Zplsob stanoveni podle vynidlezu se pouZfivi p¥i
kontrole kvality meziproduktd v¢roby &istych forem ndmelovych alkaloidi.

Dal&f podrobnosti vyplyvaj{ z ndsledujicich p¥fkladd provedeni.

P¥fklad 1
. . )

Do 50ml odmé&rné banky se navd%f asi 1 g zkou¥eného vzorku p¥esn& a rozpust{ se ve 30 ml bez-
vodé kyseliny octové. Po rozpuitdni se p¥idajf pipetou 2,00 ml hexanu a promisi se. Potom se
banka doplni vodou po znadku. Z&roven se provede slepy pokus, tj. v 50ml odmZrné bafice se smisf
30 ml bezvodé kyseliny octové se 2,00 ml hexanu a doplni vodou po znafku. Po 15 minutéch se
zm&¥{ index 1ohﬁ u odd&lenych hexanovych vrstev a spolitd obsah lipidd podle vzorce:

) (nvz - "sl) . 1000
% lipidd (hmot.) =
g
kde
ng, = zjiSt&ny index lomu u hexanové vrstvy se vzorkem,
noy = zji8t&ny index lomu u hexanové vrstvy u slepého pokusu,
g = navAika vzorku v gramech,

1 000 = faktor ziskany experimentdln& (na kaZdou 0,001 rozdfilu indexu lomu p¥ipadé& 10 mg lipidd
ve 2 ml objemu hexanové vrstvy, tj. p¥i navédice vzorku 1 g vidy 1 & pmot.

Mé&Feni hexanové vrstvy se vzorkem a hexanové vrstvy slepého pokusu se musi provddét p¥i stejné
teploté m&ficftho bloku refraktometru.




P¥f{f{klad 2

Do 50ml odm&rné bafiky bylo navd%feno 1,0020 g odtudn&ného surového souhrnu ergotaminu
(ss GAL 40, produkce 10), rozpu¥t&no ve 30 ml bezvodé kyseliny octové, pipetou p¥iddny 2,00 ml
hexanu a po promisen{ banka dopln&na vodou po znadku. Ziroved byl proveden slepy pokus, tj.
v 50 ml odm&rné bance bylo smiseno 30 ml bezvodé kyseliny octové se 2,00 ml hexanu a dopln&no
vodou po znadku. Po oddéleni hexanovych vrstev byl zmé¥en index lomu, p¥i stejné teplotd m&¥i-

~cilho bloku refraktometru, u vzorku (nvz) a u slepého pokusu (nsl).

Vysledky: ng, = 1,3764
ny = 1,3743
(1,3764 - 1,3743) . 1 000
Vypolet: % lipidd (hmot.% = = 2,06 %

1,0020

Pro srovndnf v¢sledek stanovenf metodou extrakce do petroléteru v Soxhletov& pfistroji:
2,1 % hmot.

P¥{klad 3

Do 50ml odm&rné banky bylo navd%eno 0,5557 g neodtu&ndného surového souhrnu ergotaminu
(ss” GAL 40, produkce 10), rozpuit&no ve 30 ml bezvodé kyseliny octové, pipetou p¥iddny 2,00 ml
hexanu a po promfseni bafika dopln&na vodou po znatku. Z&rovehi byl proveden slepy pokus, tj.
v 50 ml odmérné bafice bylo smiseno 30 ml bezvodé kyseliny octové se 2,00 ml hexanu a doplné&no
vodou po znadku. Po odd€lenf hexanovych vrstev byl zm&¥en index lomu, p¥i stejné teplotd m&¥i-
ciho hlpku refraktometru, u vzorku (nvz) a u slepého pokusu (nsl).

Vysledky: n,, = 1,3868

n_, = 1,3743

sl
V¢polet: $ lipidd (hmot.) =

(1,3868 - 1,3743) . 1 000 _ 22,5 %

0,5557

(Pro srovnini vysledek stanovenf metodou extrakce do petroléteru v Soxhletové p¥istroji:
22,0 % hmot.).

PREDMET VYNALEZU
Zpisob stanoveni zbytkovych nepoldrnich- 1ipidd v surovfch souhrnech alkaloidd z némele

refraktometricky, vyznadujfci se tim, %e se lipidy kvantitativn& p¥evedou rozpudt&nim vzorku
surovych souhrnd alkaloidd z ndmele ve 25~ af 35ndsobném mnoZstvi bezvodé kyseliny octové

‘g pfidavkem 4 % obj. hexanu a n&slednym nafeddnim vodou na koncentraci 30 aZ 50 % obj. do hexa-

nové féze, nalef se urdi obsah 1lipidd z rozdfld hodnot indexu lomu u vzorku a slepého pokusu
s pouZitim experimentdln® zfskaného faktoru nebo z kalibra&ni kfivky.
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