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Vyndlez se tykd stanoveni 4-N-acetylaminofenolu a 4-amino-

fenolu vedle sebe v reak&nich produktech po acetylaci 4-aminofe-
nolu a to polarografickou analyzou.

4-Aminofenol je moZno v reskéni smési stanovit elektroforé-
zou na tenké vrastvé. Pro 4-N-acetylaminofenol neni k dispozici
doposud vhodnd analytickd metoda, takfe analyza hlavnich sloZek
zistdvd nedoredena.

Tento nedostatek odstranuje zpisob polarografického stano-
veni{ hlavnich sloZek v reakéni smésila to 4-N-acetylaminofenolu
a 4-aminofenolu, ktery podle tohoto vyndlezu spodivéd v tom, Ze
ge 4-N-acetylaminofenol znitrozuje na N-nitrozoderivdi dusita-
nem sodnym a 4-amincfenol na diazoniovou sil rovnéZ dusitanem
sodnym, nadeZ se Nenitrozoderivdt stanovi v amoniakélnim pro-
stiedi p#i potencidlu E1/2 = =0,45 V a diazonriovd sil p¥i poten-
cidlu El/2 = =0,60 V, pop¥ipadé se ddle diazoniovd sl rozleii
v alkelickém prostiedi p¥i pH > 14 & po ndsledném polarogra=-
fickém stanoveni se zaznamend vlina N-nitrozoderivatu., Obé tyto
1dtky jsou polarograficky aktivni a lze je tedy polarograficky
stenovit vedle sebe,

V prostfedi chlorid amonny - amoniak o pH p¥ibliZné 9,8 se
redukuje p¥i E1/2 = =0,45 V nitrozovany 4-N-acetylaminofenol a
pi*i negativnéjsim potencialu pFi E1/2 =-0,60 V diazo 4-amino-
fenolu., Z polarogremu se odedte vlina diaza-4-aminofenolu a p¥i-
padné i vlina nitrozovaného 4-N-acetylaminofenolu, Pro snadnéj-
31 odediténi viny N-nitrozoderivdtu se diazo 4-eminofenolu roz-
lo¥i v alkslickém prostiedi o pH > 14, p¥i laboratorni teplotd
kvantitativné po 60 minutéch, tek¥e na polarogramu, 2ziskaném
za analogickych podminek jak je uvedeno shora, se ziskd jen vl~-
na N-nitrozoderivdtu., Srovndvacimi pokusy bylo prokdzénc, %e za
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uvedenych podminek se diazo 4-~aminofenolu rozklédd kvantitative
né, zatimco nitrozoveny 4-N-acetylaminofenol zdstdvd beze zmény.
Je vyhodné odelitat vlinu diaza 4-aminofenolu v pivodni smési a
vinu nitrozovaného 4-N-acetylaminofenolu po pPedchozim alkalickém
rozkladu diaza 4-aminofenolu.

4-N-acetylaminofenol (paracetamol) je farmaceuticky vyrobek
chemického primyslu. Vyrébl se acetylaci 4-aminofenolu v kyse-
lém prostredi. Popisovand polarografickd metoda slouZi ke stano-
veni jednsk vysledného produktu = paracetamolu, jednak 4-amino-
fenolu v reakdénich smésich.

Piikled provedeni ,

Asi 15 g heterogenni reakdni smési (za predpokladu, Ze obsa-
huje cca 1 aZ 2 % hm, 4-aminofenolu a cca 7 aZ 8 % hm., 4-N-ace-
tylaminofenolu) se odvd#i do 250 ml odmdrné banky. Sm&s se roz-
pusti v cca 100 ml ledové kyseliny octové a 50 ml destilované
vody a po rozpudténi se doplni po znadku destilovanou vodou.

Do dvou 100 ml odmdrnych bandk se odpipetuje po 10 ml zd-
sobniho roztoku. Do kaZdé banky se pFidd 2 ml koncentrované ky-
seliny chlorovodikové a 0,5 ml koncentrované kyseliny bromovo-
dikové. Po ochlazeni na O a% 5 °C se nejednou p¥idd 20 ml roz-
toku dusitanu sodného o koncentraci ¢ (Naﬁoz) = 0,1 mol/l, Po
jedné hodiné N-nitrozace se pPebytek kyseliny dusité opatrmé
odstrani roztokem kyseliny sulfaminové o koncentraci ¢ (kyseli-
na sulfaminovd) = 0,1 mol/l.

Stanoveni 4-aminofenolu,

Obsah jedné odmérné banky se opatrné zneutralizuje rozto-
kem hydroxidu sodného o koncentraci ¢ (NaGH) = 2 mol/l na hod-
notu pH 6 a% 7. Poté se p¥ilije 1 ml 1% hm. Syntegalu V-7 a
15 ml roztoku chlorid emonny - amoniak o koncentraci ¢ (NH401)
= 1 mol/1 a ¢ (NH,OH) = 1 mol/l. Banka se doplni po znadku de-
stilovanou vodou., Roztok se polarografye p¥i 25 °¢, Roztok 4-

-aminofenolu o koncentraci ¢ (4-aminofenol) = 1 . 1073 mo1/1
poskytuje za experimentdlnich podminek proud 6,6 . 10774,

Pro vypodet obsahu 4-aminofenolu plati vztah:

fl « 25 o 100
%hm.-"-’ H
a
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kde £, Jeou gramy 4-gminofenolu, odpovidajici vysce viny 1 mm
a je navéika heterogemni reekéni smési v gramech.

Stanoveni 4-N-acetylaminofenolu.

Obseh roztoku druhé odmsrné banky se zalkalizuje roztokem
hydroxidu sodného o koncentraci ¢ (NaOH) = 2 mol/l na pH > 14,
Po cca 1 hodind, kdy je splnén predpokled kvantitativmiho roz-
kladu diaze 4-aminofenolu, se roziok opatrné zneutralizuje kon-
centrovanou kyselinou chlorovodikovou na pH cca 6 aZ 7, pridd
se 1 ml 1% hm. Syntegalu V-7, 15 ml roztoku chlorid amonny - amo-
nisk o koncentraci ¢ (NH Cl) = 1 mol/1l a ¢ (NH4OH) 1 mol/l a
doplni se po znacku destilovanou vodou. Polarografuje se za
stejnych podmlnek jako je uvedeno shora.

Roztok 4-N-acetylaminofenolu o koncentraci g (4-N-acetyl-.
aminofenol) = 1 ._10"3 mol/l poskytuje za experimentelnich pod-
minek proud 6,6 . 10~2a.

Pro vipodet obsahu 4-N-acetylaminofenolu plati vztah:
f2 e 25 o 100

%hm."'-"""
a
kde £, Jsou gramy 4-N-acetylaminofenolu odpovidajici vyice
z viny 1 mm

a je navéika heterogenni reekéni smé&si v gramech.
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| Zpisob polarografického stanoveni 4-N-acetylaminofenolu a
4-gminofenolu vedle sebe, vyznadeny tim, Ze se 4-N-acetylamino-
fenol znitrozuje na N-nitrozoderivdt dusitanem sodnym a 4-amino-
fenol ne diazoniovou sil rovméz dusitanem sodnym, nale? se N-
-nitrozoderivdt stanovi v amoniskdlnim prostiedi p¥i potencid-
lu’El/2 = «0,45 V a diazoniovd sil p¥i potencidlu El/2 = «0,60 V,
popFipadé se ddle vznikld diazoniové sdl rozloZi v alkalickém
prostiedi p#i pH > 14 a po nésledném polarografickém stanoveni
Se zaznamend vina N-nitrozoderivétu. ‘
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