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(54) Spdsob paralelného stanovenia medziproduktov
stobadin-dipalmitanu ako aj stopovich mnoXstiev
toluidinu v tFchto medziproduktoch metodou vy—
sokoulinnej kvapalinovej chromatografie na si-
likagéli s chemicky viazanfmi oktylovimi skupi-
nami

(57) RieZenie sa t¥ka paralelného stanove- !

nia medziproduktov stobadin-dipalmitanu . !
ako aj stopovich mno¥stigy toluidinu v tF-!
chto medziproduktoch metodou vysokouZinne}
kvapalinovej chromatografie, pridZom sa ako
staciondrna fdza pou¥ije silikagél s che-
micky viazanfmi oktylovimi skupinami, ako
mobilnd fdza sa pouZije vodnoorganic
roztok acetonitril: metanol:dioxdn:0,2 M
octan sodnf (58:30:2:10) a detekcia sa u-
skuto®n{ meranim absorpecis ultrafialového
Ziarenia prj vlnovej dlZke 297 mm, vyhod-
notenie metodou externého Htandardu. Rie-
Senie sa vfhodne pou¥ije v dedzioperalne]
kontrole vyroby tobadinu v stupni hydroge-
nédcia stobadinium dehydroddzy, prifom sta-
novenie toluidinu ako toxickej ldtky =
medzioperalnej kontrole zabezpeluje nepri-
‘tomnost' tejto létky ve v¥slednom produkte.!
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Vyndlez sa tFka paralelného stanovenia stobad{nium dehydrobdzy vzorca I a stobadfnium
dichloridu vzorea II cHy

' N II

ako medziproduktov viroby stobadin-~dipslmitu vzorea IV
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sko aj stanovenia stopovfch mno¥astiev toluidfinu vzorca III
NH,

0”3 i 111
v tfchto medziprodukitoch metodou kvapalinovej chromatografie na silikagéli e chemicky via-
zan¥mi oktylovimi skupinami.

Fa stanovenie stobadiniumdichloridu vzerca II sa doteraz pouZfvala acidimetrickd titrd-
cig v nevodnom prostredi alebo extrakinofotometrické stsnovenie vo viditelnej oblasti spek-
tier, kedy sa pou?il 0,2 % vedn¥ roztok sodnej soli metyloranZe (Bezdkovd a kol., Analy-
ticky profil stobadfnium dichloridu, 1987). Plynovou chromatografiou stanovovali stobadf-
nium dichlorid viacer{ autori po predchédzajﬁcej derivatizdeii (§tefek, Bene%: J, of Chro-
matography, 415'(1987) 377-382) Parman, Sary¥ev stanovovali stobadinium dichlorid Ply-
novou chromatografion na 25 ¥ Apiezone M na Chromosorbe W s 5 % podielom hydroxidu sod-
ného na zniZenie chvostovania piku po predchddzajicej derivatizdeii s extrakeii. V priloZe~
nej literatire som nena¥la zmienku o stanovens stobadinium dehydrobdzy a stobadinium di-
chloridu vysokoddinnou kvapalinovou chromatografiou. NeVVhodou uvedenfch postupov je pre-
dovZetkim ve¥mi zloZitd dprava vzorky a Ziadny z nich nepojedndva o stanoven{ zloZiek -
vzorcov I a II ako medziproduktov stobadin dipalmitanu vedXa seba @ o stanoven{ toluidf-
m, ktorf ako v¥chodiskovd surovina. je silne toxické 14tka.

Uvedené nedostatky ma podarilo odstrdnit vypracovénim stanovenia toluidinu, stobad{nium
dehydrobézy a etobadinium dichloridu vedYa seba metodou kvapalinovej chromatografie podla
vynélezu, ktorého podatatou je, Ze ako staciondlna fdza sa pouZije sllikagél s chemicky
viazanfmi oktylovimi skupinami za izokratickej eldcie acetonitril : meianol : dioxdn
0,2 ¥ octan sodny v pomere 58:30:2:10; detekcia meranfch 14tok sa uskutodni meranim ul-
trafialového Ziarenia pri vlnovej dlZke 297 nm,

Vyndlez sa vfhodne pou¥ije pri stanoven{ medziproduktov pri virobe stobadin dipalmitanu
v stupni medziopera¥nd kontrola (hydrogendcia).

Postup podla vyndlezu je objasneny na prikladoch prevedenia bez toho, Ze by tieto obmed~
zovall rozsah vyndlezu.

Priklad 1
Roztok vzorky:

Pripravi sa roztok stobadinium dichloridu o koncentrdeii 0,4 mg/ml v mobilnej fdze.
Roztoky Ztandardov:

Priprav{ sa roztok Xtandarfiu stobadfnium dichloridu o koncentrdcii 0,4 mg/ml v mobilnej
féze.

Priprav{ sa roztok ¥tandardu stobad{nium dehydrobdzy o koncentrdcii 0,004 mg/ml v mobil-
nej féze. .

Viastné stanovenie: Do kvapalinového chromatografu sa nastrekne 3x roztok vzorky a roztoky
extern¥ch tandardov.
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XSD obsah stobadinium dichloridu v percentdch vo vzorke
XpEHp = obsah atobndin4um dehydrobézy v percentéch vo vgarke
P .SD = plocha piku stobadinium dichloridu vo vzorke

Pyy+SD = plocha piku ¥tandardu stobadfnium dichloridu

= koncentrdcia Xtandardu stodadinium dichloridu v mg/ml
= koncentrdcia vzorky v mg/ml
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plocha piku stobadinium dehydrobdzy vo vzorke

Et‘DEHB = plocha.pfku Standardu stobad{nium dehydrobdzy

§t' DEHB = koncentrdcia #tandardu stobadinium dehydrobdzy v mg/ml.

Podmienky stanovenia:
Kolona: Li Chrosarb RP-8,7 im
Mobilnd féza: acetonitrilimetanol:dioxdn:0,2 M octan sodny
58 : 30 : 2 10
Prietok: 1,5 ml/min .
Detekcia: 297 nm -
Citlivost detektora 0,16 AUFS ,
Néstrek: 20 ‘ - ' L e

Priklad 2
Roztok vzorky:

Pripravi sa 0,1 % roztok stobadfnium dehydrobdzy v mob. féze.

Roztok stobadinium dehydrobdzy Standardu:

Pripravi{ sa 0,1 % roztek atobadinium dehydrobdzy Etandardu v mobilnej réze.

Roztok porovnédvaci:

Pripravi sa modelovd vzorka zo ¥tandardu stobadinium dehydrobdzy a 3tandardu toluidinu tak,
aby obsahovala 200 ppm toluidinu. Z tejto sa priprav{ 0,1 % roztok v mobilnej féze.
Stanovenia: Do kvapalinového chromatografu sa nastrekne 3x roztok vzorky, roztok stobadi-
ntum dehydrobdzy Standardu a porovndvaci roztok.

Piocha pfku toluidinu vo vzorke mus{ byt menSim ako plocha piku toluidinu v porovndvacom
roztoku a Standard stobadinium dehydrobéhy nesmie obsahovat pfk toluidfnu. Potom vzorka ob-
sashuje mene] ako 200 ppm toluidinu.

Ak vzorka dehydrobdzy obsahuje mene] ako 200 ppm toluidfnu, tento postup sa nemus{ opako-
vat' v dalfom stupni medzioperafnej kontroly (po hydrogendecii).

Podmienky stanovenia: ako v priklade ¥. 1

Citlivost detektora 0,02 AUFS

.

PREDMET - VYNALEZU

Sposob paralelného stanovenia stobadinium dehydrobézy vzorca I a stobadinium dichloridu
vzorca II CHy
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ako medziproduktov v¥roby stebadin-dipalmitanu vzorca IV




CS 269 685 BY

\ces. .
2 Chy L ehy by, CoO™
l\

/ ) Iv
ako aj stopovich mnoZstiev kfluidinu v tychto medziproduktoch vzorca III
HI-
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a to ¥istfch ako &j v zmesi tfchto ldtok metodou kvapalinovej chromatografie vyznadn} t ‘m,
Ze ako staciondrna fdza sa pou¥ije silikagél’ 8 chemicky viazanfmi oktylovymi skupinami,
velkost' %astic sorbentu 7me z& podmienok izokratickej elucie acetonitril: metanol: dio-
xén: 0,2 M octan sodny /58 : 30 : 2 : 10/, pridom detekeis sa uskuto®n{ meranim absorpcie
ultrafialového Ziarenia pri vlnovej dXZ¥ke 297 nmn & vyyhodnotenie metodou externého ¥tandar-
du., .
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