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(54) Zphisob stanoveni (2,5-dioxo-4-imidazolidiny)-mo&oviny za pfitomnosti

komplexu jédu s polyvinylpyrolidonem

stanoveni (2,5-dioxo~

-4-imidazolidinyl)modoviny ve farmaceutic-
kych p#fpravcich, obsahujfcich komplex jédu
s polyvinylpyrolidonem, ktery je vétZinou

v nadbytku. Komplex

j6du s polyvinylpyroli- ’

donem se naadsorbuje na silikagel s kova-
lentn& vézanymi alkylovymi skupinami a
bezbarvy roztok se analyzuje kapalinovou

chromatografif.
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Vyndlez se tyké stanoveni (2,5-dioxo-imidazolyl)moloviny (té% 5-ureido-hydatoin respekti-
ve glyoxyldiureid, ddle jen allantoin) v p¥ftomnosti komplexu jddu s polyvinylpyrolidonem.

Stanoveni{ allantoinu ve farmaceutickych p¥ipravcich se provddi riznymi zplsoby. Nékter4d
stanoveni! jsou zalo%ena na kolorimetrickém stanovenf hydrolytick§ch produktd allantoinu
{E. Young, C. Conway: J. Biol. Chem. 142, 839 (1942); S. A. Katz, R. Turse, S. B. Mecca:
J. Soc. Cosmet. Chem. 15, 303 (1964); D. Zygmunt: Farm. Pol. 25, 255 (1969)). Podobn& je
popsédno fluorimetrické stanoveni kyseliny glyoxalové jako rozkladného produktu allantoinu
(T. Kaito, K. Sagara, Y. Ito, K. Nakamura, T. Anno: Yakugaku Zasshi 97, 165 (1977)). Dile
byl allantoin stanovovén titra&n& (D. J. Weber, J. W. Higgins: J. Pharm. Sci. 59, 1 819 (1970);
A. Billabert, J. Willemot, G. Parry: Ann. Pharm. Fr. 34, 65 (1976)), tenkovrstevnou chroma-
tografii (I. Bonadeo, G. Bottezzi: Riv. Ital. Essenzy Profumi 50, 78 (1968); J. Lutomski,
B. Jernas: Pharmazie 31, 131 (1976)) a vysokod&innou kapalinovou chromatografif (z. R. Zaidi,
F. J. Sena, C. P. Basilio: J. Pharm. Sci. 71, 997 (1982); J. Kawase, H. Weno, K. Tsuji:
J. Chromatogr. 253, 237 (1982)).

%4dny z uvedenych zpisobld stanovenf v3ak nedokd%e stanovit allantoin vedle ptebytku
komplexu jédu s polyvinylpyrolidonem (5 aZ 25n&sobného). Dokonce ani redukce jodu na jodid
pomoci{ thiosiranu sodného nepomohla vy¥eSit dany problém.

Zpisob podle vyndlezu se provaddi tak, Ze se vzorek s p¥ebytkem komplexu joédu s poly-
vinylpyrolidonem pfevede na kolonu s vhodnym sorbentem, jako nap¥iklad silikagelem s kovalentné
vizanymi oktadecylovymi nebo oktylovymi skupinami. Na sorbentu dojde k adsorbci komplexu
jédu s polyvinylpyrolidonem a vZechen allantoin je eluovdn vhodnym eluentem, nap¥iklad
destilovanou vodou. Eludt je nakonec analyzovdn kapalinovou chromatografif na kolong&
napln&né silikagelovym sorbentem s kovalentnd vdzanymi aminopropylovymi skupinami.

Nésledujici p¥fklad zpisob stanovenf pouze dokl&d4, ale neomezuje.
P¥{L{klad provedeni{

Deklarovani koncentrace allantoinu ve vzorku byla 1 g/l, koncentrace komplexu 7jédu
s polyvinylpyrolidonem byla 25 g/1.

0,5 ml vzorku bylo protladeno p¥es &ty¥i sériovd zapojené kolony napln&né sorbentem
silikagelového typu s kovalentn& védzanymi oktadecylovymi skupinami o zrnéni 60 fm. Potom
byly kolony promyty destilovanou vodou, a% celkovy objem eludtu byl p¥esn& 10 ml (vzorek
byl 20krét z¥edén).

Takto ziskany zFed®ny roztok vzorku bez komplexu jddu s polyvinylpyrolidonem byl analyzo-
vAdn vysokod&innou kapalinovou chromatografii metodou absolutnf kalibrace, za t&chto podminek:
kolona: sklen&nd, délka 150 mm, primér 3,2 mm,
sorbent: silikagel s vézanymi aminopropylovymi skupinami,
mobiln{ féze: acetonitril + voda (75:25 obj.),
pritok: 0,5 ml/min,
detekce: UV, 220 nm,
nédst¥ik: 10 ple
Koncentrace kalibra®nfch roztokd 0,01 resp. 0,05 a 0,10 g/l. Takto byla stanovena koncentrace
allantoinu ve vzorku 0,99 g/l, coZ odpovidd deklarované hodnoté&.
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PREDMET VYNALEGZU

Zpisob stanoveni (2,5-dioxo-4-imidazolidinyl)modoviny za piftomnosti komplexu jodu
s polyvinylpyrolidonem kapalinovou chromatografif, vyznadujic{ se tim, Ze se p¥fitomn§y komplex
jédu s polyvinylpyrolidonem naadsorbuje na silikagel s kovalentn& vézanymi oktadecylovymi
nebo oktylovymi skupinami a analyzuje se bezbarvy eludt vymyty vodou, obsahujici vedle
{2,5-dioxo-4-imidazolidinyl)modoviny i polyvinylpyrolidon.
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