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(54)(57) СПОСОБ ОПРЕДЕЛЕНИЯ ВИТАМИНА
К. В ТРАВЯНОЙ МУКЕ путем экстракции
его из анализируемой пробы бензолом,

содержащим н-бутанол, с последую-
щим тонкослойным хроматографирова-
иием экстракта в системе раствори-
телей гексан-хлороформ, удалением
целевого компонента с пластинки и э к -
стракции его этиловым спиртом с пос-
ледующим фотометрированием экстрак-
та, о т л и ч а ю щ и й с я тем, что.
с целью сокращения длительности опре-
деления и повышения чувствительности
способа^ экстракт перед фотометриро-
ванием обрабатывают 0,1-0,2%-ным
раствором боргидрида натрия в этано-
л е .
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Изобретение относится к химичес-

ким методам определения витамина К j

(филлохинона) с -применением хромато-

графических методов очистки, в част-

ности тонкослойной хроматографии, и

может быть использовано в различных

аналитических лабораториях при опре-

делении содержания витамина K
v
 в кор-

мах и других продуктах растительного

происхождения и кормовых препаратах.

Цель изобретения - сокращение у—

длительности определения и повыше-

ние чувствительности способа.

Изобретение иллюстрируется сле-

дующими примерами.

Пример 1, Берут 500 мг травяной

муки, вносят в пробирку с притертой

пробкой, заливают 10 мл экстрагиру-

ющей смеси - бензол с 2% (объем)

п-бутанвла к 10 мл бензола добав-

ляют 0,2 мл н-бутанола и хорошо пере-

мешивают. Пробирку ставят в темное

место на 3 ч. Заполняют колонку ди-

аметром 10 см слоем силикагеля

(2 см ) и сверху него насыпают 1 см

безводного сульфата натрия, Содер-

жимое пробирки пропускают через ко-

лонку, а пробирку ополаскивают пятью

порциями по 5 мл экстрагирующей сме-

си, которые также пропускают через

колонку» Фильтрат выпаривают на ро-

торном испарителе при 80 С и сухой

остаток растворяют в 0,2 мл бензола.

Затем с помощью микропипетки пе-

реносят полученный раствор (0,2 мл)

на пластинку "Силуфол", размером

15x15 см, и по обе стороны образо-

вавшейся полости наносят свидетель-

-раствор - 3 мкг филлохинона в 0,1

мл хлороформа,

Развитие хроматограммы проводят

в камере (180x70x170 см), насыщенной

в течение 30 мин парами смеси раство-
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рителей гексан-хлороформ, взятых в
объемном соотношении 50:50, После то-
го, как фронт подвижной Лазы подни-
мается на высоту 15 см, пластинку

5 вынимают из камеры, просушивают и
быстро определяют положение витами-
на К ( по свидетелю под ультрафиоле-
товой лампой (проявляется в виде
темной полосы),

Т 0 Пятно силикагеля с адсорбирован- .,
ным на нем витамином К( соскабли-
вают с пластинки, переносят в про-
бирку с притертой пробкой, заливают
*3 мл 96%-ного этилового спирта и ста-

15 вят в темное место на 30 мин. За-
тем отфильтровывают раствор через
бумажный фильтр (красная полоса),
смоченный этиловым спиртом, пробир-
ку ополаскивают 1 мл этанола, кото-

20 рый' переносят на этот же фильтр.
Далее к элгоату добавляют 0,1 мл

0,1%-ного раствора боргидрида натрия
в этаноле. Содержимое пробирки бы-
стро перемешивают, переносят в кюве-

25 ту для измерений и через 20 с после
внесения боргидрида натрия проводят
первое фотометрирование элюата на
длине волны 243 им. Затем после дос-
тижения максимума экстинции (через

30 3-4 мин) проводят повторное фотомет-
риров ание и по разнице показаний
между начальным и конечным измере-
ниями находят прирост экстинции и
определяют количество витамина К і
по калибровочной кривой. _ _ .____.
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П р и м е р 2, Осуществляют опре-
деление витамина К (г аналогично при-
меру 1 с раствором боргидрида нат-
рия различной концентрации с целью
установления оптимальных количеств
используемого восстановителя. Резуль-
таты представлены в табл. 1.

Т а б л и ц а 1

Определение оптимальной концентрации боргидрида

натрия для востановления (Ьиллохиноиа

Используемая концентрация боргидрида

натрия в этаноле, %

0,02 0,05 0,1 0,2 0,3 | 0,5' J 1,0
1 I J . 1

Определено витамина

К. % 81,5 89,3 100 100 98,1 96,0 96,2

*)
В каждом варианте добавляли по 0,1 раствора.
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П р и м е р 3. Осуществляют оп-

ределение витамина К. аналогично
примеру I , анализируя усредненный

образец люцерновой муки. Результа-
ты экспериментов представлены в
табч.2.

Т а б л и ц а 2

t
Способ ]Кол-во вита- {Кол-во J Среднее ] Чувст-

',мина К, в 1 {опре- j
' г травяной
'муки, мкг

'деле-
|ний

время
анализа,

ч

витель

кость

мкг

Коп-во вита-
мина К / в 1
г травяной
муки + 5 мкг
стандарта, мкг

{Надейно
в и т а м и -
на К ( ,

п редлага-
емый 20,44 + 0,02 J 3-35

і

25,49 + 0,02 j <>8,3

Извест-
ный 20,37 + 0,02 1! Ї 5-30 24,91 + 0,02 j 48,2

Данные т а б л . 1 с в и д е т е л ь с т в у ю т 20
о том, ч т о оптимальной к о н ц е н т р а ц и е й
р а с т в о р а боргидрида натрия в э т а н о л е
я в л я е т с я 0 , 1 - 0 , 2 % . ттрИ добавлении
низких концентраций ( 0 f 0 2 - 0 , 0 5 ^ )
прирост окстинций идет очень медлен- 25

по и ресь находящийся в растворе ви-
тамин К, не определяется. В случае
добавления к исследуемому элюату ви-
тамина Kj избытка боргидрида натрия
элюат мутнеет, что делает невозмож-
ным фотометрирование,
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