swaome| POPIS VYNALEZU

()| K AUTORSKEMU OSVEDCENI

(22) P¥ihlé¥eno 12 12 85
(21) PV 9173-85

(40) zvefejn&no 11 06 87
URAD PRO VYNALEZY (45) vydéno 15 09 88
A OBJEVY

255075

1) (B1)

(51) Int. C14
G 01 N 30/90

(75)

Autor vynélezu CEE ALES ing. CSc., HRADEC KRALOVE, HORAKOVA BOHUMILA ing., PARDUBICE

_{54) Zptisob stanoveni amidu kyseliny citrazinové

Zpisob stanoveni amidu kyseliny
citrazinové v technické kyseliné citrazi-
nové metodou tenkovrstvé chromatografie
na Silufolu s detekci Ehrlichovym &inidlem
tak, %e se na chromatogram nanesou defi-
nované objemy roztokl analyzovaného amidu
kyseliny citrazinové a autentické kyseliny
citrazinové, po separaci se provede detek-
ce za vzniku kyseliny citrazinové z citra-
zinamidu, intenzita in loco vzniklé skvrny
kyseliny citrazinové se prom®fuje spektrdl-
nim vyhodnocovadem, p¥iem%f se z kalibrad-
nfho grafu sestaveného z tddaijld pro kyse-
linu citrazinovou ode&te odpovidajici
mno¥stvi citrazinamidu ve smé&si.
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Vyndlez se t¢k& zplsobu stanoven{ amidu kyseliny citrazinové (kyseliny 2,6-dihydroxy-
pyridin-4-karboxylové) v technické kyselin& citrazinové.

Amid kyseliny citrazinové je mezistupndm p¥i ndkterych postupech p¥ipravy citrazinové
kyseliny, kterd je vyznamnym meziproduktem pro p¥ipravu nejrizn&j3ich typt barviv, zejména
Zlutych odstind.

B&Zn& se citrazinamid stanovuje klasickymi metodami, které spofivaji v jeho kyselé
hydrolyze se stanovenim tvoficiho se amoniaku, déle fyzik&ln& chemickymi metodami jako
1y wR a 18 spektroskopie.

P¥i té&chto spektrdlnich metoddch je nezbytné porovndni s autentickym amidem kyseliny
citrazinové, ktery je v &istém stavu obti¥n& dostupny a také nefistoty z reakce negativn&
ovliviuji vysledky zejména IC-spektroskopie provadd&né v nujolové suspenzi, dochdzf také
ke zkreslovéni vysledkl hydrolyzy nebo kjehdalizace, takZfe pro kvantitativni analyzu amidu
kyseliny citrazinové nejsou vhodné.

Nyni bylo zji¥tdno, Ze metoda dikazu citrazinamidu v kyselin& citrazinové tenkovrstvou
chromatografif{ na Silufolu v soustavé& l-propanolamoniak 2:1 (Rf kys. citrazinové = 0,21;
Rg citrazinamidu = 0,46 s detekci p-dimetylaminobenzaldehydem) (Cee A., Hordkova B., J. Chro-
matog. 331, (1985), str. 201 aZ 203) je pou¥itelnd i v kvantitavnim uspofdddni pro stanoveni
obsahu citrazinamidu. Je zaloZena na vyhodnoceni velikosti a intenzity skvrny kyseliny
citrazinové, kterd vznikla ze skvrny citrazinamidu p¥{mo na chromatogramu hydrolytickym
plsobenim detek&nfho &inidla. Prdb&h barevné reakce lze vyznadit schematicky takto:
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Objektivni hodnoceni se provddf{ pomoc{ spektrdlnfho vyhodnocovae chromatogrami ERI-20, za
pouZiti filtru A = 600 nm, aniZ by bylo tfeba provdd&t kalibraci pomoci obtfZn& dostupného
amidu kyseliny citrazinové. K tomuto tfelu poslouZf &isté kyselina citrazinovd. Vyhodnocuji

se karminov& Zervené skvrny kyseliny citrazinové ( Xma v etanolu - 517 nm).

X.
Zplisob stanoveni amidu kyseliny citrazinové v technické kyselin& citrazinové metodou

tenkovrstvé chromatografie na Silufolu s detekcf Ehrlichovym &inidlem spolfivd podle vyndlezu
v tom, Ze se na chromatogram nanesou definované objemy roztokd analyzovaného amidu kyseliny
citrazinové a autentické kyseliny citrazinové, po separaci se provede detekce za vzniku ky-
seliny citrazinové z citrazinamidu, intenzita "in loco" vzniklé skvrny kyseliny citrazinové
se promé¥uje spektrdlnim vyhodnocovadem, p¥ilemZ se z kalibra&nfho grafu sestaveného z udajl
pro kyselinu citrazinovou odelte odpovidajici mno%stv{ citrazinamidu ve smési,
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PREDMET VYNALEZU

Zphsob stanoveni amidu kyseliny citrazinové v technické kyselind citrazinové metodou
tenkovrstvé chromatografie na Silufolu s detekci Ehrlichovym &inidlem vyzna&eny tim, %e sge
na chromatogram nanesou definované objemy roztokd analyzovaného amidu kyseliny citrazinové
a autentické kyseliny citrazinové, po separaci se provede detekce za vzniku kyseliny citrazi-
nové z citrazinamidu, intenzita "in loco" vzniklé skvrny kyseliny citrazinové se prom&fuije
spektrdlnim vyhodnocovadem, p¥ilemZ se z kalibra&ntho grafu sestaveného z ddajl pro kyselinu

citrazinovou odelte odpovidajfc{ mneistv{ citrazinamidu ve smdsi.
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