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Vyndlez se tykd zplsobu stanoveni 2-for-
mylchinoxalin-1,4-dioxidu a/nebo jeho aceta-
16, naptiklad dimethylacetald, vychozich
sloudenin pro syntézu 2-substituovanych de-
rivatt chinoxalin-1,4-dioxid&, pouZivanych
stimulatord ristu hospodafskych zvifat.

Podstata zptisobu podle vynalezu spoCiva
v tom, ¥e se k roztoku zkoumaného vzorku
v minerdlni kyseling p¥idd pfebytek hydro-
chloridu semikarbazidu, reakéni smés se po-
neché reagovat pii teploté mistnosti nebo se
zahieje a po ochlazeni vylouteny semikarba-
zon se oddd&li, vysusi a zvadZi; nebo se v ka-
palném podilu po oddéleni semikarbazonu
stanovi prebyteény semikarbazid oxidime-
trickou, s vfhodou bromometrickou titract.
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Vynédlez se tykd zplisobu sfanoveni 2-fo-r-,
mylchinoxalin-1,4-dioxidu - a/nebo  jeho ace-
tald,, napf. dimethylacetalu, vzorce (I)
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Uvedené 14tky jsou vychozi surovinou pro
piipravu 2-substituovanych derivdtii chino-
xalin-1,4-dioxidi, z nichZ mnohé vykazuji
biologickou aktivitu, nap¥. jako stimuldtory
ristu hospodérskych zviFat. Piesné analy-
tick¢é hodnoceni t&chto ldtek je tudiZ vy-
znamné z hlediska kontroly prib&hu syn-
tézy. PFi hleddni vhodné metody bylo nutno
vzit v dvahu, Ze technické produkty mohou
obsahovat vyznamné mnoZstvi benzofurazan-
-N-oxidu, ktery je pfedchozim stupn&m syn-
tézy. V tvahu pfichdzelo vyuZiti aldehydic-
ké skupiny bud p¥ime, nebo po -hydrolyze-
acetalu. Pro vypracovani zpiisobu podle vy-
nalezu bylo vyuZito tvorby velmi mélo roz-
pustného a dobi'e filtrovatelného semikarba-
zonu, jehoZ vzniku nebrdni silng kyselé pro-
stfedi nutné k hydrolyze acetalu.

Vynalez se tedy tyka zplsobu stanoveni 2-
-formylchinoxalin-1,4-dioxidu a/nebo jeho
acetalfi; jeho podstata spotivd v tom, Ze se
ke vzorku zkoumané substance v roztoku
minerdlni kyseliny, nap¥. chlorovodikové, p¥i-
da prebytek hydrochloridu semikarbazidu,
reak&ni smés se ponechd reagovat pri teplo-
té mistnosti nebo se zahf'eje aZ k poéinajici-
mu bodu varu, nadeZ se po ochlazeni vylou-
tend sraZenina semikarbazonu oddg&li, vysu-
81 a zvaZi.

Lze postupovat téZ tak, Ze se oddé&li vylou-
Cend sraZenina semikarbazonu a pFebytedny

4

semikarbazid, obsaZeny v kapalném podilu
se¢ stanovi oxidimetrickou, s vfhodou bromo-
metrickou titraci.

PonévadZ semikarbazon 2-formylchinoxa-
lin-1,4-dioxidu je v daném prostiedi jen ne-
patrng rozpustny, jsou vysledky ziskané zpi-
scbem podle vyndlezu vyhovujici. Prebytek
benzofurazan-N-oxidu stanoveni nerusi.

BliZ8i podrobnosti zptisobu podle vynéle-
zu, v&etné vypodétu vysledkd jsou ziejmé z
nésledujiciho p¥ikladu provedeni.

Stanoveni dimethylacetalu 2-formylchin-
oxalin-1,4-dioxidu [er 236,23)

70 mg (m,;) zkoumaného vzorku l4tky se
v 50 ml odmérné batice smisi s 5 ml 20%
chiorovodikové kyseliny a 50 mg (m2) hydro-
chloridu semikarbazidu (M, 111,53) a re-

I
akéni smés se zahieje k podinajicimu varuy,
pricemZ dochdzi k vylufovani semikarbazo-
nu. Reakéni smés se ochladi tekouci vodou
a doplni vodou po znatku. Po chvili se fil-
truje pres suchy filtr do suché kadinky. Z
¢irého filtrdtu se odpipetuje 25,00 ml do ti-
tra¢ni naddobky, pFida se 7,5 ml 20% chloro-
vodikové kyseliny a prebyteény semikarba-
zid - se titruje ampérometricky na dvojitou
platinovou elektrodu odm&rnym roztokem
bromiénanu draselného KBrO3 (¢ == 0,0166
mel/l} pFi vioZeném nap&ti 80 mV: spotie-

- ba a.

Za stejnych podminek se stanovi obsah v
% (y) pouZitého hydrochloridu semikarba-
zidu. NavaZzka 20 mg se rozpusti ve 20 ml
vody a k roztoku se pridd 10 ml 20% chio-
rovodikové kyseliny: spotfeba b.

M,
. I
b . — . :
5 - 100 b . 278,82
g = - T m
m?2

VypoCet obsahu dimethylacetalu 2-formyl-
chinoxalin-1,4-dioxidu v % (x) se provede
podle vztahu:

mz.y

211,808 . (—— 55

— 5,5765.a)

mi

Pozndmka: Vysledek se piepodte na bez-
vodou litku; voda se stanovi K. Fischerovou

mi

metodou nebo popiipadé susenim p¥i labora-
torni teploté po dobu 24 hod.

PREDMET VYNALEZU

1. Zpfisob stanoveni 2-formylchinoxalin-
-1,4-dioxidu a/nebo jeho acetalf, vyznadujici
se tim, Ze se ke vzorku zkoumané substance
v roztoku minerdini kyseliny, napfiklad
chlorovodikové kyseliny, pfidd pfebytek hyd-
rochloridu semikarbazidu, reakéni smés se
ponechd reagovat p¥i teploté mistnosti ne-
bo se zahfeje aZ k podinajicimu varu, nade¥

s¢ po ochlazeni vyloufend sraZenina semi-
karbazonu odd8&li, vysusi a zvaZi.

2. Zplsob podle bodu 1, vyznadujici se tim,
ze se oddéli vyloufend sraZenina semikarba-
zonu a pFebytetny semikarbazid, obsaZe-
ny v kapalném podilu, se stanovi oxidimetric-
kou, napiiklad bromometrickou titraci.
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