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Vynélez se tifké zpisobu stanoveni .p-abe-
tylaminobenzensulfochloridu ve smési s ky-

selinami p-aminobenzensulfonovou, p-ace-:

tylaminobenzensulfonovou, chlorovodikovou
a sirgvou. :
p-Acetylaminobenzensulfochlorid je pri-
myslové vyrdb&ny meziprodukt syntézy sul-
fonamid®, chemiterapeutik s antibakteridlni
udinnosti. Jednou z pouZivanych vyrobnich
metod p-acetylaminobenzensulfochloridu je
reakce acetanilidu s kyselinou chlorsulfo-
novou, p¥i které vznikd a pFechdzi do su-
rového produktu proménlivé mnoZstvi kyse-
liny p-aminobenzensulfonové, p-acetylamino-
benzensulfonové chlorovodikové a sirové.
_ Aby bylo moZno vyrdb&t p-acetylamino-
benzensulfochlorid ve vyhovujici kvalit&, by-
lo nutno vypracovat vhodnou analytickou
metodu k hodnoceni p-acetylaminobenzen-
sulfochloridu v surovém produktu, ktery
obsahuje pFi reakci vzniklé kyseliny p-amino-

benzensulfonovou, p-acetylaminobenzensul- -

fonovou, chlorovodikovou a sirovou. Do-
posud byl p-acetylaminobenzensulfochlorid
“stanovovan v provoznim vzorku surového
produktu tak, Ze se vzorek za studena roz-
michal s vodou a stanovila se ky-
selost titraci roztokem hydroxidu sodného
za pouZiti methylervend jako indikdtoru
bodu ekvivalence. Potom se smds zahfivala

do rozpusténi veSkeré ldtky a po hydrolyze
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p-acetylaminobenzesulfochloridu

p—acetylami'nobenzensulfochloridu bylo pro-
vedeno stanoveni titraci roztokem hydroxi- -

“du sodného.

Nevyhodou této metody je chyba zplisobe-
na tim, Ze se p-acetylaminobenzensulfochlo-
rid jiZ pri stanoveni kyselosti &&stecn& hy-

“drolyzuje a znemoZfiuje tak presné urdeni
- bodu ekvivalence.

Ve snaze odstranit tuto chybu a ziskat
provozngé pouZitelnou analytickou metodu
byl podle vyndlezu vypracovdn zpiisob sta-
noveni p-acetylaminobenzensulfochloridu
ve smési s kyselinami p-aminobenzensulfo-
novou, p-acetylaminobenzensulfonovou,
chlorovodikovou a sirovou v substanci suro-
vého produktu vzniklého reakci acetanilidu
s kyselinou chlorsulfonovou, jehoZ podstata
spociva v tom, Ze se vzorek vychozi substan-
ce rozpusti v acetonu, nerozpust&né kyseliny
p-aminobenzensulfonovd a p-acetylamino-
benzensulfonovd se oddéli, ve filtratu se sta-
novi kyselina chlorovodikovéd a sirova titra-
ci roztokem hydroxidu sodného za pouZiti
methyl¢ervené jako indikatoru bodu ekviva-
lence. Potom se k roztoku p¥idd voda a po
hydrolyze p-acetylaminobenzensulfochloridu
se provede stanoveni potenciograficky titra-
ci roztokem hydroxidu sodného na skieng- .
nou a nasycenou kalomelovou elektrodu.’ .

Za uvedenych podminek se stanovi pouze

p-acetylaminobenzensulfochlorid, takZe ru-



Sivy vliv Kkyselin p-aminobenzensulfonové,
. p-acetylaminobenzensulfonové, chlorovodi-
kové a sirové byl odstransn.

Zplisob . podle vynédlezu je ]ednoduchfr
a dobf'e reprodukovatelny, snadno realizova-
telny pomoci b&Zné dostupnych tinidel
a vhodny pro provozni podminky.

Piiklad provedem

NavéZi se kolem 1000 mg - vzorku suroveho
p-acetylaminobenzensulfochloridu do 50 ml
kédinky a rozpustf se v 10 ml acetonu. Roz-
tok se kvantitativn® zfiltruje pfes suchy fil-

traéni papir do suché varné baiiky. Kadinka
se jest& n&kolikrdt vypldchne acetonem. Fil-
trat se titruje 0,1 N roztokem hydroxidu sod-

ného za pouZiti methylervend jako indiké-

toru bodu ekvivalence. Potom se k roztoku
pFidéd 80 ml vody a vaff se pod zpétnym
chladiem 15 minut. Po ochlazeni se roztok
titruje potenciograficky 0,5 N roztokem hy-
droxidu sodného na sklenénou a nasycenou :
kalomelovou elektrodu.

1 ml 0,5 N roztoku hydroxidu sodného od- ’

povidé4 - 58,42 mg p-acetylaminobenzensulfo-
chloridu.

PREDMET VYNALEZU

Zpiisob stanoveni p-acetylaminobenzensul-
' fochloridu ve smési s kysellnami p-amino-
bensensulfonovou, p-acetylaminobenzensul-
fonovou, chlorovodikovou a sirovou v sub-
- stanci surového produktu vzniklého reakci
acetanilidu s kyselinou chlorsulfonovouy,

vyznadujici se tim, ¥e se vzorek v§choz{ sub- -

stance rozpust{ v acetonu, nerozpusténé ky-

seliny p-aminobenzensulfonovd a p-acetyl-
aminobenzensulfonovd se oddsli, ve filtratu
se titraci roztokem hydroxidu sodného sta-
novi Kkyseliny chlorovodikovd a sirovd, na-
¢eZ se v roztoku pfitomny p-acetylamino-
benzensulfochlorid hydrolyzuje a stanovi
titraci roztokem hydroxidu sodného za po-
tenciografické indikace.
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