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Vyndlez se tykd stanoveni hydrazinu ve
fenetidinu a fenacetinu.

Hydrazin ve formé& hydrazinhydratu se
pliddva k femetidinu jako stabilizdtor a je
pFirozené, Ze mald jeho &ast se dostava do
fenacetinu.

Vzhledem! %k ‘tomu, Ze fenacetin Je
v§znamnou slozkou Fady 1éki, je zapotiebi
znét presny obsah hydrazinu jak ve fene-
tidinu, tak ve fenacetinu. Jeho mnoZstvi se
* v3ak pohybuje ve wvelmi malych koncentra-
cich, a to od desetin procenta do desetiti-
sicin i mén&. Pro vypracovdni vhodné a-
nalytické metody, v literatufe meni Zadna
uvedena, bylo pouZito jak papirové chro-
matografie, tak chromatografie na tenke
vrstvé &i elektroforézy ma papife, aviak bez-
Uspdsné. Pfifinou byl maly obsah hydrazi-
nu, nedostatetné citlivost detekce, rozmy-
vanf skvrn a jiné piitiny s tim 'spojené.

Nyni bylo zjisténo, Ze lze stanovit hydra-
zin ve fenetidinu a fenacetinu zplsobem
podle vyndlezu, ktery spotivd v tom, Ze se
hydrazin odd&li od ostatnich sloZek elektro-
forézou ma tenkée vrstvé silikagelu, zvidi-
telni postiikem, vyhodn& Ehrlichovym ¢&ini-
dlem, a stanovi densitometricky, popfipadé
se piimo kolorimetruje po vyvolani zabar-
veni s p-dimetylaminobenzaldehydem v roz-
toku dimetylsulfoxidu.

226526

2

NiZe uvedené piiklady ilustruji stanovent
zplisobu podle vynédlezu.

Prfiklad 1

Pro stanoveni hydrazinu ve fenetidinu se
na desku z umé8lé hmoty pokrytou vrstvou
ilikagelu o rozméru 15X20 cm od kraje
po deldi strand odméi 5 c¢m, kolmou Carou
se odmd&ii start, ma ktery se ve vzddleno-
stech 3 cm nanese 2X & 5 ul roztoku vzor-
ku a 2X 3yl a 5yl standardniho roztoku
hydrazinhydratu Gorbachovou pipetou nebo
Hamiltonovou injekéni stiikatkou. Potom se
deska poloZi do stfedu elektroforeticke ko-
mory a na kraj levé strany se pfitiskne
vlhky chromatograficky papir o stejné 3ifce
jako deska, tj. 15 cm, ktery je svym druhym
koncem ponofen do elektrolytu. Elektrolyt
— kyselina octovd o koncentraci e (CHs-
COOH) = 1 mol/l postupuje pfes chromato-
graficky papir po desce, aZ Celo dostoupi
asi 1 cm od startu. Pak se stejnym zpisobem
upravi prava kratSi strana. Spojeni elektro-
lytu se mé uskutetnit ma startovni ¢are. Po
iplném spojeni elektrolytu z obou stran se
na pravou stranu, krat$i od startu, zapina
(+)elektroda, na levou (— }elektrodu. Ne-
chd se prochdzet stejnosmérny proud o ma-
péti . 300 V. Po 80 min. se proud vypne,
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deska wvyjme a usuSi na vzduchu. Pak se
postfikd Ehrlichovym ¢inidlem, tj. 1% roz-
tokem p-dimetylaminobenzaldehydu v ky-
seliné chlorovodikové o koncentraci e
(HCl) = 2 mol/l. Zabarveni skvrn se pro-
mé&r ina densitometru. Byl pouZit ERI-10 s
filtrem o0 maximu propustnosti 480 nm.

Roztoky pro nanéaSeni:

Vzorek:
3,000 g se vpravi do 10 ml odmé&érné nado-
by, rozpusti v etanolu a doplni ke znatce.
Z tohoto roztoku se pipetuje 5 ul, popfi-
padé 10 ul.

Standard:
0,3500 g hydrazinhydratu se rozpusti v
25 ml odmérné bailce ve vodé& z toho 5
mililitrli se odpipetuje do 100 ml odmérné
bariky a doplni destilovanou vodou. Z to-
tohoto roztoku se na start elektroferogra-
mu pipetuje 3 ul a 5 pl (tj. 2,1 ug a 3,5
ug). Spodni hranice citlivosti pii téchto
koncentracich je 0,01 % hydrazinhydrédtu.

Intenzita zaberveni skvrn mndéleZejicich
vzorku se porovndvd s intenzitou skvrn
standardd. Barve skvrn je Zlutd. Chyba sta-
noveni p¥i obsahu kolem 0,1 ¥ &ini +-8 %.

Priklad 2

Pro stanoveni hydrazinu ve fenacetinu se
pracuje obdobné& jako v prikladu 1. Vzhle-
dem Kk tomu, Ze obsah hydrazinu ve fenace-
tinu je o dva aZ t¥i rddy niZsi, je tfeba vyse
uvedenou metodu w3ak vhodné upravit.

Zména je v tom, Ze se 10 g vzorku tiepe
s 10 ml dimetylsulfoxidu po dobu 8 hodin
a pak se nechd jeSté v tomto roztoku stat
pfes moc. Na start elektroferogramu se na-
nasi z tohoto roztoku 10 wl.

Citlivost takto upravené metody je 0,0001
procenta.

Priklad 3

Vzhledem k malé koncentraci hydrazinu
byla vypracovana jednodussi kolorimetricka
metoda ma jeho stanoveni ve fenacetinu.
Metoda je zaloZena mna reakci n&kterych a-
mind s Ehrlichovym ¢inidlem. Vzhledem k
tomu, Ze fenacetin v dimetylsulfoxidu déva
rovnéZ zabarveni, i kdyZ velmi slabé, je
tfeba veSkeré standardy piipravovat z &is-
tého fenacetinu a hydrazinhydrdtu. V p¥i-
padé&, Ze neni k dispozici fenacetin bez hyd-
razinu, pouZije se metody standardniho p¥i-
davku.

P¥iprava roztoku hydrazinhydratu:

NavaZi se 0,66 g 70% hydrazinhydrétu,
tj. 0,46 g 100%, do 50 ml odmd&rné baiiky a
doplni se po znatku dimetylsulfoxidem.
Z tohoto roztoku se pipetuje 1 ml do 50 ml
odmeérné baiikky a dopini se ke znatce di-
metylsulfoxidem. Z toho se pipetuje 10 ml
do 50 ml bailky a op&t se doplni, Z tohoto
konetného roztoku se pipetuje pro standard-
ni stupnici.

Standardni stupnice:
0,5 g fenacetinu

0,5 g fenacetinu + )
+ 0,25 ml (9,2 ug) hydrazinu

0,5 g fenacetinu +
+ 0,50 ml (18,4 ug) hydrazinu

0,5 g fenacetinu + ‘
+ 0,75 ml (27,6 ug) hydrazinu.

Toto mnoZstvi se vpravi do 10 ml odmér-
nych banék, prid4 se 8 ml dimetylsulfoxidu
a 0,5 ml Ehrlichova &inidla (viz vy$e) a do-
pini dimetylsulfoxidem po znacku a diklad-
né se protfepe. Stejnym zplsobem se piipra-
vi i slepy pokus.

Po 2,5 hodin4ch po pfiddni Ehrlichova &i-
nidla se kolorimetruje zabarvendi.

PREDMET VYNALEZU

Zptsob stanoveni hydrazinu ve fenetidinu
a fenacetinu, vyznafeny tim, Ze se hydra-
zin odd&li od ostatnich sloZek elektroforé-
zou ma tenké wrstvé silikagelu, zviditelni se
postiikem, napriklad Ehrlichovym &inidlem,

a stanovi densitometricky, nebo se pFimo
kolorimertuje po vyvoldni zabarveni s p-
-dimetylaminobenzaldehydem wv roztoku di-
metylsulfoxidu.
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