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(54) Sposob stanovenia dl-a-to‘koferylaceﬁitu a dl-a-tokoferolu kvapalinovou
chromatografiou

Vynilez rie§i sposob stanovenia dl-a-tokoferyl-
-acetdtu a dl-a-tokoferolu v technickych, alebo
precistenych produktoch ich vyroby, alebo vo
farmaceutickych pripravkoch metdédou kvapalino-
vej chromatografie na ndplniach typu silikagelu
pokrytom oktadecylsilanovymi skupinami priCom
éast pévodne pritomnych silanolovych skupin je
blokovandmetylovymi skupinami, alebo na nepo-
larnych organickych sorbentoch pripravenych ko-
polymericiou 2-hydroxyetylmetakrylitu s etylén-
dimetakrylatom modifikovanym stearoyldciou,"
s naftalénom ako vniitornym $tandardom a elug- ,
nym roztokom tvorenym zmesou metanol — octan
etylnaty.
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Vynilez sa tyka spdsobu stanovenia dl-a-toko-
ferylacetdtu el-6-acetoxy-2,5, 7,8-tetrametyl-2-
(4°,8,12’-trimetyltridecyl)chromanu a dl-a-to-

CH

CH3 ~CH
3

3

v ktorom R znadi skupinu-COCH, alebo vodik,
v technickych alebo predistenych produktoch ich
vyroby alebo vo farmaceutickych pripravkoch me-

' tddou kvapalinovej chromatografie.

DL-a-tokoferylacetdt moZno stanovit po pred-
chddzajicej niekolkohodinovej hydrolyze titra- |
ciou siranom ceri¢itym (CsL 3, str. 1183; Deuts- '
ches Arzneibuch 7, str. 953; Pharmacopoea Helve-
tica 6, str. 1451) alebo priamo fotometricky

 meranim intenzity sfarbenia komplexu vytvorené-

‘kolorimetricky reakciou s iénmi Zelezitymi (Em-

ho z dl-a-tokoferylacetitu, hdydroxylaminu
a chloridu Zelezitého (Drjanowska a sp. Pharmazie
29, 59, 1974). DL-a-tokoferol moZno stanovif

merie, Engel, Rec.Trav.Chim. 57, 1351, 1938) .
alebo spektrofotometricky meranim extinkcie
v maxime absorpéného pdsu pri 285 nm (Machek,
Sci.Pharm. 34, 122, 1966). Spolo¢nou nevyhodou
vietkych tychto stanoveni je mala selektivita,
stanovenie ruSia vedlajSie a rozkladné produkty,
stanovovanych latok. Selektivne a dostatoCne pre-
sné sl stanovenia zaloZené na chromatografickych

 metddach. Opisané je stanovenie pomocou kvapa-

linovej chromatografie na naplniach so zakotvenou
obratenou fazou typu oktadecylsilanu izokratickou
eliiciou vyhodnotenim metédou externého $tan-
dardu (Eriksson, S6rensen Acta Pharm. Suec. 14,
475, 1977), alebo komplikovanou gradientovou |
eliciou s pouZitim cholesterylbenzodtu ako vnud-

' torného §tandardu (Barnett a sp. Anal.Chem. 52,

. kysli¢niku kremicitom (Matsuo, Tahara, Chem.P- |

!

610, 1980). Pre stanovenie izomérov tokoferolu
a tokoferylacetatu vo vzorkdch biologického povo- |
du je pouZivani adsorpcna chromatografia na :

harm.Bull. 25, 3381, 1977). Tieto postupy si !
zamerané na sledovanie obsahu dl-a-tokoferylace-
tatu vo farmaceutickych pripravkoch a vo vzorkach
biologického pévodu, nerieSia vSak stanovenie -
v technickych vzorkich z vyroby vitaminu E, kde

okrem dl-o-tokoferolu resp. dl-a-tokoferylacetitu

|
|
|

'sa nachddzaji rozkladné a vedlajSie produkty ich
“syntézy. Dal§ou nevyhodou znamych postupov je, -

Ze su vypracované na ndkladnych separacnych
kolénach. ;
Uvedené nedostatky sa podarilo odstranit vypra- |

covanim sposobu stanovenia dl-a-tokoferylacetatu -

a dl-o-tokoferolu kvapalinovou chromatografiou
tym sposobom, Ze vzorka rozpustend v organickom

' rozpustadle, s vihodou v metanole sa zriedi rozto- |

kom vniitorného §tandardu naftalénu v metanole,

, pripraveny roztok sa davkuje do kolony naplnenej

. |
(CH2)-CH-(CH2)3—CR-(CHZ)J-CH\\\
’ cH
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koferolu [-6-hydroxy-2,5,7,8-tetrametyl-2-
(4°,8’,12’-trimetyltridecyl)chromanu]  obecného
vzorca I

CHy
[¢9]

CHy

3

silikageldm poki'yt}?m oktadecylsilanovymi skupi-
nami pricom ¢ast pévodne pritomnych silanolo-
vych skupin je blokovand metylovymi skupinami,

- alebo makroporéznym nepoldrnym organickym
_ sorbentom pripravenym kopolymeraciou 2-hydro-

xymetylmetakrylatu s etyléndimetakryldtom mo-
difikovanym stearoylaciou, jednotlivé latky sa
eluuji zmesou metanolu s octanom etylnatym
v objemovom pomere 95 : 5 az 100 : O.

Bliz8ie podrobnosti spésobu stanovenia' podla
vyndlezu st zrejmé z uvedenych prikladov.

Priklad 1:

Stanovenie dl-a-tokoferylacetatu v destilova-
nom produkte
0,150 g vzorkysarozpustiv5 mletylacetatu, prida
sa 1 mlroztoku vnutorného §tandardu obsahu jace-
ho 0,0085 g naftalénu v metanole a objem sa

doplni do 25 ml metanolom. Z tohoto roztoku sa

davkuje 10 wl do chromatografu.

Podmienky stanovenia: koléna dizky 250 mm,
prierezu 4 mm, naplnend sférickym sorbentom
tvorenym silikagelom pokrytym oktadecylovymi
skupinami pri¢om ¢ast pévodne pritomnych silano-

lovych skupin je blokovanad metylovymi skupinami
(Separon Si C—18) s priemernou velkostou &astic
10 um; mobilna faza zloZenia metanol — etylacetat

97 : 3, prietok 1cm’min"', teplota 35°C. Na
detekciu sa pouzije detektor s menitelnou vinovou

‘dizkou, nastaveny na 285 nm. Koncentracia stano-

vovanej latky sa vypodita podla vztahu:

N:.RF.P,. 100
N, . P;

' % stanovovanej latky =
] y

'kde N, znadi navdzku vnitorného §tandardu

N,, znadi navazku vzorky

RF znadiresponzny faktor stanovovanej latky .

P, znadi plosny ekvivalent stanovovanej latky
P. znadi ploSny ekvivalent vmitorného Stan-
dardu

Priklad 2:

Stanovenie DL-a-tokoferolu v surovom pro-

‘dukte
10,200 g vzorky sa rozpusti v 5 ml etylacetatu, prida .
:sa 1 mlroztoku vnutorného Standardu obsahujace-
‘ho 0,0085 g naftalénu v metanole a objem sa
%doplni do 25 ml metanolom. Z tohoto roztoku sa
,dévkrujé 10 pl do chromatografu.



Podmienky stanovenia: koléna dizky 250 mm,
prierezu 8 mm, naplnend sorbentom pripravenym
kopoilymericiou 2-hydroxymetylmetakrylitu etyl-
éndimetakrylitom modifikovanym stearoyliciou
(Separon 40 S) s priemernou velkostou ¢astic -
10 um; elicia metanollm, . prietok 3 cm*.min™!, .
teplota 30 °C. Koncentrécia stanovovanej litky sa
vypocita podla vztahu uvedeného v priklade 1.

Priklad 3:
Stanovenie dl-o-tokoferylacetitu - naneseného
na Siloxide

_ PREDMET
. i
1. S‘pc“)sob' stanovenia - dl-a-tokoferylacetétu
"a dl-a-tokoferolu kvapalinovou chromatografiou
obecného vzorca I

CHJ

(Cﬂz)

CH
3
CHy

v ktorom R zna&i skupinu -COCHj; alebo vodik,
v technickych alebo predistenych produktoch ich
vyroby alebo vo farmaceutickych pripravkoch kva-
palinovou chromatografiou vyznad&ujuci sa tym, Ze
vzorka rozpustend v organickom rozpustadle, s vy-
hodou v metanole, sa zriedi roztokom vnitorného '
$tandardu naftalénu v metanole, pripraveny roztok
sa davkuje do kolény naplnenej silikagelom pokry-

tym oktadecylsildinovymi skupinami pri¢om <&ast -

pdvodne pritomnych silanolovych skupin je bloko-

Vytiskly Moravské tiskaiské zavody,
provoz 12, Leninova 21, Olomouc

21965.
1,000 g vzorky sa pretrepava 4- krat po 5m
zmesou etanol-cyklohex4n (1 : 1 objemove), od
stredi sa, supernatant sa prenesie do odmerne
banky objemu 25 ml, pridd sa 1 ml vniatornéhs
Standardu obsahujiceho 0,0085 g naftalénu v me
tanole a objem sa doplni metylalkoholom pe
znatku. Z tohoto roztoku sa diavkuje 10 ul de
chromatografu. Podmlenky stanovenia sui rovnak
ako v prlklade 1. .
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H_', CHJ

! cﬂj
=CH=(CH_) ,~CH~(CH, } ,~C
2’3 213 l\

@
CHy

~vand metylovymi skupinami a jednotlivé latky sz
"eluuji zmesou metanolu s octanom etylnatyn
‘ 'v objemovom pomere 95 : 5 aZ 100 : 0.
2, Sp6sob podla bodu 1 vyznadujiici sa tym, Z¢
: pripraveny roztok sa ddvkuje do kolény naplnene
'makroporéznym nepoldrnym organickym sorben
_tom pripravenym kopolymeraciou 2-hydroxyetyl
‘metakrylitu s etyléndimetakryldtom modifikova
 nym stearoylaciou.

Cena: 240 Kt¢s
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