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Rielenie sa tyka stanovenia acetatu all-
-trans vitaminu vzorca I a vzorca II v syp-
kych materidloch metédou kvapalinovej
chromatografie na silikagéli s chemicky via-
zanymi oktadecylovymi skupinami, pri¥om
vzorka sa pripravi vyluhovanim vitaminu A
zo sypkého materidlu zmesou vody a polér-
neho rozptdtadla s vodou sa mie¥ajiceho,
za izokratickej eliicie acetonitril—voda (83 :
:17) a detekcie eluovanych zloZiek mera-
nim absorpcie ultrafialového Ziarenia pri
vinovej dlZke 325 nm. RieSenie sa vyhodne
pouzije pri stanoveni vitaminu A pri jeho
vyrobe v stupni medzioperadnd kontrola,
tieZ pri stanoveni obsahu vitaminu A v syp-
kych hmotéch vyrdbanych pre kfmne tdely.
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Vyndlez sa tyka stanovenia vitaminu A
vzorca I a vzorca II v sypkych materidloch
kvapalinovou chromatografiou na silikagéll
s chemicky viazanymi oktadecylovymi sku-
pinami.
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Sposob stanovenia podla vyndlezu, ktory
je novy, doteraz nepopisany, predstavuje a-
¢inny spdsob kontroly a riadenia vyrobného
procesu sypkych foriem acetdtu vitaminu A
vzorca Ia Il
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Doteraz pouZivanou metdédou pre stano-
venie acetdtu vitaminu A v sypkych produk-
toch je spektrofotometrickd met6da, ktorej
mala selektivita a pritomnost balastnych
14tok absorbujtcich v oblasti 320 aZ 330 nm
rusf presnost a spravnost vysledkov (Knob-
loch E., Fyzikdln& chemické metddy stano-
veni vitamind, 1956). Oddelenie tychto ba-
lastnych latok &iastotne rie$i AO &. 246 254
sorpciou na stlpci Al20s.

Analyzou vitaminu A plynovou chromato-
grafiou sa zaoberal rad autorov (Vecchi M.,
Vetter W., Walther V., Jermstad S. J., Schutt
G. W., Helv. Chim. Acta 50, 5, 1967, 126;
Swecley C. C., Bentley R., Mehite M., Wells
W., J. Amer. Chem. Soc. 85, 1963, 2 497).

Aplikdcia tejto fyzikdlno-chemickej me-
tédy je moZné iba po predchddzajucej sili-
kéacii vitaminu A, ktord v3ak, ako zistili au-
tori, neprebieha kvantitativne, na kolone
nastdva Ciastofny rozklad a &iastotnd izo-
merizédcia vitaminu A. V3etky tieto nedostat-
ky odstrafiuje spdsob stanovenia acetdaitu vi-
taminu A metdédou vysokoudinnej kvapali-
novej chromatografie. Autori (Steuerle H.,
Journal Chrom. 206, 1981, 2, 319 aZ 326),
pouZili na stanovenie izomérov. acetétu vi-
taminu A absorpénd chromatografiu s mo-
bilnou fdzou izooktdn — diizopropyléter.

V prirodnych materidloch boli analyzava-
né izoméry all-trans a 13-cis vitaminu A
(Erberg D. C., Hereff J. C., Petter R. H,, ].
Agric. Food. Chem., vol. 25, no 5, 1977) vy-
sokoG&innou kvapalinovou chromatografiou
na néplntach so zakotvenou obrétenou f[4-
zou typu oktodecylsildnu izokratickou eld-
clou ako aj adsorp&nou chromatografiou po
predchadzajicom zmydelneni.

Nevyhodou tychto postupov je zloZitd -
prava vzorky (izoldcia, zmydelnenie} a
Ziadny z nich nepojednédva o stanoveni ace-
tdtu vitaminu A v sypkych produktoch.

Uvedené nedostatky spektrofotometrické-
ho stanovenia u sypkych foriem acetftu vi-
taminu A sa podarilo odstranit vypracova-
nim stanovenia acetdtu vitaminu A kvapali-
novou chromatografiou na silikagéli's che-
micky viazanymi oktadecylovymi skupinami
tym spdsobom, Ze malé mnoZstvo sypkej
hmoty sa rozloZi malym mnoZstvom vody,
k zmesi sa prida poldrne rozpistadlo s vo-
dou mie8atelné, zmes sa intenzivne trepe 5
mindt a po nédslednej filtrdcii sa kvantifika-
cia uskuto&ni metoédou vonkajsieho Standar-
du, prisludny podiel pripraveného roztoku
sa ddvkuje do kolony naplnenej sorbentom
tvorenym silikagélom pokrytym chemicky
viazanymi oktadecylovymi skupinami za izo-
kratickej eltcie zmesou acetonitril : voda
(83:17), detekcia eluovanych latok sa u-
skutotni meranim absorpcie ultrafialového
¥iarenia pri vinovej diZke 325 nm.

Vynélez sa vyhodne pouZije pri stanovent
acetdtu vitaminu A pri jeho vyrobe v stupni
medziopera¢na kontrola, tieZ pri stanoveni
obsahu vitaminu A v sypkych hmotach vy-
rdbanych pre kimne tcely.

Postup podla vyndlezu je objasneny na
prikladoch prevedenia bez toho, Ze by tieto
obmedzovali predmet vynélezu.

Priklad 1

0,150 g sypkého materidlu sa navézi do
odmernej banky na 100 ml. Pridd sa 2 ml
destilovanej vody, teplej 50 aZ 55 °C a zmes
sa mie$a na vodnom kipeli pri teplote 55
aZ 60 °C po dobu 5 mintt. Po ochladeni na
teplotu miestnosti sa k zmesi pridd izopro-
pylalkohol a doplni sa nim odmernd banka
po znatku. Obsah sa dalej pretrepdva po
dobu 5 mintt, potom sa filtruje cez What-
manov filtradny papier. Z filtrdtu sa nastre-
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kuje 10 wl do kvapalinového chromatogra-
fu.

Podmienky stanovenia: kol6na diZky 250
milimetrov, prierezu 4 mm, naplnend sfé-
rickym sorbentom tvorenym silikagélom
pokrytym oktadecylovymi skupinami (Li-
Chrosorb RP-18) s priemernou velkostou

Obsah acctédtu all-trans vitaminu A v n.j./g

Obsah acetdtu 13-cis vitaminu A v m. j./g =

6

Castic 7 um, mobilnd fdza zloZenia aceto-
nitril : voda (83 :17), prietok 1,5 cm® min-1.
Na detekciu sa pouZije detektor s menitel-
nou vlnovou dlZkou, nastaveny na 325 nm.

Kvantifikdcia sa uskutotni metédou von-
kajSieho Standardu.

f = 1,089 — prepoditaci faktor na 13 cis
izomér, prevzaty z literatiry (Steuerle, H.,
Journal Chrom., 206, 1981, 2, 319 aZ 326).
Vysledok analyzy:

acetdtu 13-cis-vitaminu A je 67000 m. j./g
acetdtu all-trans-vitamfnu A 360000 m. j.
na gram '
spolu: 427 000 m. j./g

Vysledok spektrdlnej analyzy podla PNY
je 380 000 m. j./g. :

: Pvz n 5t
. ~ . f.2907 000
P§t ve
Py D% 2907000
P 18 vz ’
Priklad 2

Bola pripravend modelovad vzorka o obsa-
hu acetdtu vitaminu A 400000 m. j./g. Ana-
lyzovalo sa podla postupu uvedeného v pri-
klade 1. Stanovil sa obsah 396 000 m. j./g.

Priklad 3
Podla postupu uvedeného v priklade 1

bola analyzovand vzorka sypkého acetdtu
vitaminu A z dovozu s deklarovanym obsa-

Vysledok analyzy podla PV sthlasi s cel- hom 325000 m.j./g. Stanovil sa obsah
kovou materidlovou bilanciou. 326 400 m. j./g.
. PREDMET VYNALEZU
1. Sposob stanovenia acetdtu vitaminu Avzorca I a vzorca II
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v sypkych materidloch kvapalinovou chro-
matografiou na silikagéli s chemicky via-
zanymi oktadecylovymi skupinami vyznate-
ny tym, Ze sa sypkd hmota zmie$a s vodou,
k zmesi sa pridd poldrne rozpta$tadlo mie-
Satelné s vodou, zmes sa intenzivne trepe
5 mintt @ po prefiltrovani sa filtr4t nastre-
kuje do kvapalinového chromatografu.

2. Spbsob podla bodu 1 vyzna&eny tym,
Ze sa ako poldrne rozpustadlo v§hodne po-
uZije alkohol C1 aZ Ce.

3. Spdsob podla bodu 2 vyznaleny tym,
Ze sa pouZije ako poldrne rozptstadlo ace-

b
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tonitril, dimetylsulfoxid alebo amid karbo-
xylovych kyselin veobecného vzorca

s
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kde R st H alebo alkyly Ci1 aZ C3, vyhodne
H, C1; Rt, R2 s H a Ci1 a%¥ Cs alkyly.
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