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A rohamosan fejl6d6é technika kdvetkeztében gyorsan korszer(isodd kisze-
reléstechnol6gia sokszor egy-egy analitikai eljaras miel6bbi reviziojat esetleg
teljes atdolgozasat teszi sziksegessé. Ez all egyes zsiroldodd vitaminok kimu-
tatasara is.

Az ,Elelmiszervizsgalati Kozlemények” egy régebbi szamaban megjelent
dolgozatomban az A-vitaminnak kulonbdzd természetes (pl. maj) ill. mester-
séges termékekbdl (pl. koncentralt poralaku, olajos, viaszos, vizoldhatd készit-
mények stb.) val6 kimutatasaval foglalkoztam (1{. A dolgozat beadasatol (1961.
szept.) eltelt id§ Ota az Intézetlinkben elBallitott vitamin-nyomelem tartalmu
készitmények 0Osszetételében bizonyos valtozasok torténtek, amelyek az idé-
zett doliozatban kozolt eljaras modositasat tették szikségessé. (Szervek, olajos,
viaszos készitmények A-vitamin tartalmanak vizsgalatara tovabbra is érvényes
a régebben kozolt eljaras.)

Néhany évvel ezel6tt Intézetiinknél egyrészt egész egyszer(i vitaminkon-
centratumok keriiltek csak forgalomba, masrészt az A-vitamin, cetdceumba
beolvasztott formaban keriilt feldolgozasra. Ma viszont ezek a készitmények
véaltozatos osszetételben egész sor vitamint, vitaminszer(i anyagot, antibioti-
kumot, nyomelemet sth. tartalmaznak. (Tajékoztatasul 1 3. tablazat.) Az ezek
kozt levl szinezG és zavaré anyagok jelenlete az A-vitamin quantitativ Kimu-
tatasat a régebben kdzdlt modon lehetetlenné teszi. Tovabb komplikalta a
dolgot, hogy tobb mint egy év ota a polivitamin készitményeinkbe, az A-vita-
min egy Korszerlibb kiszerelésben, minerélstabil zselatin védéréteggel ellatott
finom szemcsék - Un. gyongy granula - formajaban kerll bekeverésre. Ez
annyit jelent, hogy a mérés el6tt a zselatin véd6burkot még kilon fel is kell
tarni. E kett6s probléma megoldasa bizony igen sok kisérletbe kerilt, de végil
is sikerrel jart.

A néhany cég altal (Hoffmann la Roche, Philips - Duphar, Merck, Pfizer,
A. E. C.) forgalomba hozott zselatinos véddréteggel kiszerelt zsiroldodé vita-
minok feltarasara tébb mddszer ismeretes. Régebben az enzimatikus (pankreas)
modszert ajanlottak. A legegyszer(ibb a 70°-os vizzel valo feltaras. Ez a mod-
szer a tiszta A-vitamin keszitmények esetén sajat tapasztalataink szerint igen
jol bevélik, azonban amint a készitményt valamely viv6anyaggal keverjuk,
(pl. keményit6, tejﬁor sth.) a vizes feltaras utan azt benzollal kirazva egy alig
szétvaldo emulziét kapunk és igy a tovabbi munka lehetetlenné valik. Vizsga-
lataink szerint a legalkalmasabb feltarasi modszer - amely egyben elszappano-
sitdssal is kombinalva van - egy lugos-alkoholos-Na.,S-0s feltaras (2).

Ezt a modszert a hollandiai Philips-Duphar cégnél volt alkalmam a gya-
korlatban megnézni. Meg kell magyaraznom, mi az oka hogy idézett cikkemben
(1) az elszappanositas ellen tortem palcat és jelenleg éppen ezt propagalom.
Az akkori elszappanositasi laboratériumi technika mellett a kapott eredmények
valéban joval alacsonyabbak voltak az effektiv hatéértéknél. Adott zselatinos
stabilizalt hatéanyag kimutatasa azonban minimalisan vizes feltarassal és ben-
zolos extrakciéva?, vihet6 csak végbe, ami gyakorlatilag az eIszaEpanositéstél
nincs messze. A mddszer az eddig ismert elszappanositasi eljarasok kozt a leg-
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7. tablazat

Polivitamin Talalt Deklaralt
koncentratum Term, szam
tipus A-vitamin mennyiség NE/g-ban
1. 630904 840 750
1. 630826 905 800
111, 630805 1020 800
V. 630823 980 800
V. 630823 1090 800
VI. 630823 344 330
VI 630815 660 600
VI, 630823 350 350
I1x- 630823 384 400
X. 630823 1040 800
2. tablazat
Phylasol A+D3 Talalt Deklaralt
erm, szam A-vitamin NE/ml-ben
630728 21 000 20 000
630723 22 000 20 000
630724 21 600 20 000
630727 23 100 20 000
3. tablazat
I. sz. Polivitamin koncentratum 0sszetétele kg-onként
A-vitamin 750 000 NE
D3-vitamin 50 000 NE
E-vitamin 500 NE
K3-vitamin 100 mg
Bt-vitamin 100 mg
B2vitamin 200 mg
B,,,-vitamin . 2,5 mg
Niacin 1000 mg
Ca-dl-pantothenat .. 300 mg
Cholinchlorid 50 000 mg
dl-methionin .. 2500 mg
Furazolidon. 5000 mg
Penicillin 2500 mg
Etoxymethquumo in 6250 mg
Tejpor 500 g
Vivéanyag . ad 1000 g

gyorsabb a legegyszerlbb és a legpontosabb, mivel a j6l megvalasztott lig-
alkohol-viz arany koévetkeztében a feltdrads ill. elszappanositds utdn egy nem
habzé és benzolos vagy petroléteres kirdzas utan gyorsan elvalé oldatot kapunk,
mellyel igen kényelmesen lehet tovadbb dolgozni. Ez a kitlind eljaras sajat ta-
pasztalataink szerint bizonyos moédositasokra szorul. Ugyanis polivitamin ké-
szitményeink legnagyobb része a fenti feltdrds utdn egész sotétbarna oldatot
ad. A szinez6 anyagok a benzolba is &tmennek és még Brockman-féle aluminium-
oxidon sem valaszthaték le. A Mulder-féle eljarast ugy kellett atdolgozni, hogy
még a feltdrdsos elszappanositas el6tt, a szinez6 anyagokat eltavolitsuk anélkul,
hogy az A-vitamint kioldanadnk vagy részben kéarositanank. Ez végsé soron,
a mintak feltaras eldtti forré kloroformos, majd hideg éteres extrakcidjaval
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sikertlt. A mintak el6készitése soran a szenes deritést el kell kertlntunk. Az el6z6*
cikkem megjelenése 6ta végzett nagyszamu kisérlet azt igazolta, hogy a deri-
tés mindenképpen A-vitamin veszteséget okoz. De a tapasztalatok szerint erre
nincs is szukség, miutdn az A-vitamin tartalmid extraktumok vagy teljesen szin-
telenek vagy csak oly gyengén sargasak, ami a mérést (ha a vakpréba a vizs-
géalandd oldat) nem zavarja. Moddszerinket az Intézetunk altal forgalomba ho-
zott O0sszes tipusu vitamin koncentrdtumon kiprébaltuk és az 1. tdblazat adatai
szerint az kivaléan megfelel a magunk elé tlizott célnak. Megjegyezni kivanom,
hogy a tablazatban feltuntetett ,,Talalt” és ,Deklaralt” értékek kozotti kalonb-
ség onnan adoédik, hogy az import készitmények az esetek legnagyobb részében
célszerlségi okokbdl a deklaraltndl magasabb hatdértéklek.*

E dolgozat keretein bellil szeretnék még beszdmolni azokrdl a vizsgélatok-
rél, amelyeket az Intézetink altal mult év janudarjatél ,Phylasol A + D3” néven
forgalomba hozott A- és D.s vitamint tartalmazé vizoldédé vitamin készitmé-
nyiunkkel végeztink. Az el6bb idézett kdzleményemben (1) beszamoltam az
import vizoldédé A + D3-vitamin készitmények vizsgalatarél is. Sajat készit-
ménylink esetén - mely a hatéanyagok mellett egyéb, a készitmény stabilita-
sat biztosité anyagokat is tartalmaz - az ott kozolt A-vitamin meghatarozas
joval nehezebb koérulmények kozt viheté keresztil. Készitménylink ugyanis
vakuumbeparlaskor erésen habzik. A gyakorlati részben koézolt modszerrel a
2. tabldzat adatai szerint az altalunk Ujabban kidolgozott kirdzdsos moédszer
gyorsasaga mellett pontos és reprodukalhaté eredményekhez vezet. Ebben az
esetben is a taladlt és deklardalt értékek kozti kilénbség onnan adédik, hogy az
import olajos A-vitaminacetat hat6értéke a feltintetettnél &altalaban magasabb!

Gyakorlati rész

1 Zselatinos, minerdlstabil kiszerelés(i A-vitamin kimutatdsa vitamin-nyomelem
koncentratumokbol

Bemérink 3-x5 g mintat (300-800 NE/g A-vitamin tartalommal). Min-
den egyes mintdt 50- 100 ml kloroformmal 1/2 percig enyhén forralunk, leh(tve
leszivatjuk és nutschon még 30 ml éterrel lemossuk. A maradékot becsiszolt
Erlenmayer lombikba vissziuk és 25 ml friss 2n. alkoholos KOH-t, 2ml n. gli-
cerines Na2S-ot, 1 ml 10%-os vizes ascorbinsav oldatot adva hozz4, vizfirdén
1/2 6ran 4at enyhén forraljuk, becsiszolt visszacsepegd hGtével. Leh(tés utan
leszlirjuk, sz@rén 25 ml alkohollal lemossuk és az egyesitett ligos-alkoholos
barnas szlirlethez 100 ml (vizes) n. KOH-t adunk. Az egészet elészér 50 majd
20 ml benzollal erdteljesen kirdzzuk. Az egyesitett benzolos extraktumot 30
ml n. KOH-dal (vizes) mossuk, majd ezutan vizzel tébbszér kirdzva, fenofta-
leinra nézve semlegesre mossuk. A benzolt kevés vizmentes Na2503-on szaritva
térfogatat lemérjuk és a mérésnél ezzel az aliquot résszel szdmolunk. Amennyi-
ben magas A-vitamin értékre szamitunk vagy a benzolos extraktum Kkissé szi-
nezett, Ugy a benzolnak csak egy kiemelt részét paroljuk be szadrazra. A mara-
dékot pontosan 10 ml kloroformban oldjuk. A mérést glicerin-1,2-diklérhidrin-
nel vagy egyéb ismert moédon végezziuk el.

* A vizsgalatok a ,,gydngygranuld”-val készult termelvényekre vonatkoznak. Meg-
jegyezni kivanjuk, hogy az egyéb pl. pelyhesitéssel készult prepardtumok esetén ez a modszer
nem mindig ad kielégité eredménﬁt. Ugi/Janis, ha a készitmény nincs 100°6-osan zselatinnal
fizikailag stabilizalva, akkor utobbi esetben a kloroformos kezelés A-vitamint old ki.
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2. A-vitamin kimutatasa A- és D”-viiamint tartalmazo vizben emulgealt ké-
szitményekbdl

Pipettaval pontosan 3x0,5 ml mintadt mérink be. Egy-egy mintat 15 ml
kloroformmal alaposan kirdzunk. A razétolcsérbe vizm. Na,S04-ot szérunk.
A kitisztult kloroformot leengedve még kevés friss kloroformmal lemossuk a
Na,S04-ot. Az egyesitett kloroformos extraktumot N.. d&ramban, vadkuumban
néhany ml-re beparoljuk, végul pontosan 10 ml-re higitjuk CHCIn-mal. A mérést
ebbdl a torzsoldatbdl az ismert moédon végezzuk el.

IRODALOM

1J Géczy ey.: EVIKE s, 49, 1962.
2] Mulder, F. J., Phlllps—Duphar (Hollandia). Kbézlés alatt.

METO/A KONMYECTBEHHOTO OMNPEAENEHWNA OMYNbIrMPOBAH-

HOro B BOAE W XENATMHOBOIo MWHEPANBLCTABWUNBHOIO

BUTAMMWHA A B KOHUEHTPATAX CCOAEPXAHWEM APYTUX BUTA-
MMWHOB N MWHEPANbHBLIX BEWECTB

Ob. Teun

ABTOop paspaboTan MeToj OnNpefeNeHMA >XenaTUHOBOF0O MWHepanbCcTabunb-
HOrO0 BMUTaMuUHa A B KOHLeHTpaTax C/leAoB BWTaMWHa W MeToj OnNpejeneHus
MacnM4yHoro BMTamMmHa A B npenapaTe 3My/NbrnpoBaHHOM B BofAe. [MepBblii MeTOq
MOXHO MPUMEHUTb TakXe AN M3MepeHUA cTabUNbHOCTU W COXpaHAeMOCTW BUTAa-
MWHOBbIX KOHLUeHTpaToB. OCHOBOW MeTOja CAY>XWUT 4YTO Mpex/Je OMbIIeHUA 0T-
CTpaHATCA CMelwallWlne KpaeslWwWe Bel,ecTBa ropsyveid XxnopothopMHOW, 3aTem
X0NoAHOW 3dhUpHOW 3sKcTpakuyueli. [Mocne oMbineHWs pJeicTByloU ee BewWecTBO
sKcTparupyercs 6eH3010M UAM NeTPONbHLIM 3hUpPOM, 3aTeM BUTaAaMUH A U3-
mepAeTca ravmuyepud — 1,2 guxnoprujpuHom. 3HauyeHue MeToja 3akKjouyaercs
B TOM, 4TO A0 CUX MOP He UMENU TaKoW MeTOoj B NPOMbIWNEHHOCTU. M3 faHHBIX
Tabnuubl BWAHO, 4YTO MeTOJ[ faeT TOYHble W XOPOWO BOCANPOU3BOAUMbBIE pe3ynb-
TaThl.

VERFAHREN ZUM QUANTITATIVEM NACHWEIS VON IN WASSER

EMULGIERTEM, SOWIE IN GELATINEHALTIGEN MINERALSTABILEN

PRAPARATEN ENTHALTENEN A-VITAMIN IN KONZENTRATEN NE-
BEN ANDEREN VITAMINEN UND MINERALSTOFFEN

Gy. Géczy

Es wurde ein Verfahren ausgearbeitet zur Bestimmung von in gelatine-
haltigen, mineralstabilen Préaparaten enthaltenen A-Vitamin in Konzentraten
neben anderen Vitaminen und Spurelementen, bzw. in Wasser emulgierten
Olpraparaten. Die obenerwdhnte Methode eignet sich auch zur Messung der
Stabilitat, bzw. Lagerungsféahigkeit von Vitaminkonzentraten. Das Wesentliche
des Verfahrens besteht darin, dass man vor der Verseifung die storenden Farb-
stoffe mit heissem Chloroform und nachfolgend mit kaltem Ather extrahiert.
Nach der Aufschliessung zieht man den Wirkstoff mittels Benzol oder Petrol-
ather aus, schliesslich misst man den A-Vitamingehalt vermittels Glycerin-1,2
Dichlorhydrin. Die Bedeutung des Verfahrens wird dadurch erhoht, dass solch
ein Verfahren in der Industrie bisher nicht zur Verfigung stand. Aus‘den Anga-
ben der Tabelle ist ersichtlich, dass die Untersuchungsmethode genaue und gut
reproduzierbare Werte liefert.
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METHOD FOR THE QUANTITATIVE DETERMINATION OF VITAMIN A,

IN AN AQUEOUS EMULSION AND IN MINERALOUSLY STABLE GELA-

TINEOUS SUBSTANCE, IN CONCENTRATES CONTAINING OTHER
VITAMINS AND MINERAL SUBSTANCES

Gy. Géczy

A method was evolved for the determination of gelatinous mineralously
stable vitamin A in vitamin-containing trace element concentrates and, respecti-
vely, in aqueous emulsions of oily vitamin A preparations. The former process
also lends itself at the same time to the measurement of the stability and stor-
ability, respectively, of vitamin concentrates. In essence, in this method the
interfering coloured substances are removed, prior to the saponification process,
by extraction with hot chloroform followed by extraction with cold ethereal
benzene. On processing the active substance is extracted by benzene or petro-
leum ether, and then vitamin A is measured with glycerol-1,2-dichlorohydrine.
The significance of the suggested process is appreciable because up to the present
no method of this type was available in industrial plants. The data of the table
show that the method yields exact and well reproducible results.

PROCEDE POUR LE DECELEMENT QUANTITATIF DE LA VITAMINE A

EN EMULSION AQUEUSE ET DE LA VITAMINE A MINEROSTABLE

GELATINEUSE DANS DES CONCENTRATS RENFERMANT AUSSI
D’AUTRES VITAMINES ET DES CORPS MINERAUX

Gy. Grezy

Nous avons élaboré un procédé pour le dosage de la vitaminé A gelatineuse
minerostable dans des concentrats de vitamines-oligoelements et respective-
ment, pour le dosage de la vitaminé A huileuse, en emulsion aqueuse. Le pre-
mier procédé pent aussi servir pour mesurer la stabilité, c’est-a-dire la conserva-
bilité des concentrats de vitamines. Il consiste essentiellement en cela, que |’on
élimine, avant la solubilisation par saponification, les matiéres colorantes troub-
lantes par extraction avec du chloroforme bouillant, puis avec de |’ether froid.
Apres la solubilisation Fon extrédit la matiére active avec du benzol ou avec de
I'ether de petrole, ensuite Fon dose la vitaminé A avec de la glycerine - 1,2
dichlorhydrine. L’importance du procédé est relevée par le fait, que jusqu’ici
nous ne possedions pas de tel procédé au niveau industriel. Les valeurs du tab-
leau montrent que notre procédé donne des résultats précis et bien reproduisibles.
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