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(54) ZpﬁSob dsleni a stanoveni derivatii antrachinonﬁ

Vynélez se tfka zplisobu déleni a stanove-
ni derivatd antrachinonu.

Je znamo, Ze derivaty antrachinondi patfi
mezi velmi ddleZité meziprodukty pro vy-
robu celé jedné skupiny \barviv -a proto
i v analytické chemii jim byla vénovéna pfi-
mé&fend velkd pozornost., Mezi metody slou-
#ici k zajistovani ¢istoty jednotliv§ch deri-
vath patfi zviastd papirovd chromatografie
a chromatografie na tenkych vrstvach.

Jako nepoldrni zakotvené fdze se pouZivd
1-bromnaftalen, jako mobilni fdze vodné ky-
seliny octové. (N. S. Dokunichin a spol:

- Z. Analit. Chim. 21 (1966) 888, F. Brodman

a spol.: Rev. chim. Bucharest 14 {1963) 222).
Déleni vSak trvd velmi dlouho, takZe nelze
této metody pouZit tam, kde ‘je zapotFebi
zndt rychle vysledek, protoZe d&leni trvéa
ndkolik hodin. Kromé& toho 1-bromnaftalen
je latka, pusobici zhoubn& na organismus
pracovnikii {nekrosa jater].

‘Pokud se k vyvijenl pouZije jinych systé-
mi, jako napi. benzen-mravenan etylnaty
— kyselina mravené&i (P. P. Rai, T. D. Turner:
J. Chromat. 104 (1975) 196), neni dé&leni pFi-
1i§ vynikajici. :
* Vsechny tyto divody vedly k tomu, aby
byla nalezena vhodnd soustava, kterd by
umoZnila perfektni déleni, rychlou analyzu
a zdravotng& méné& zdvadné chemikdlie.
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ReSeni bylo nalezeno v pouZiti tenkovrst-
vé chromatografie na hotovych deskach SI-
LUFOQL, zplsobem déleni a stanoveni podle
vyndlezu. :

Zptisob dé&leni a stanoveni derivatd antra-
chinonf, jako aminoantrachinonu a chlor-
antrachinonu od diantrimidu,. dinitrodian-
trimidu od diaminodiantrimidu, benzantronu
od benzimidu, nebo triantrimidd, chromato-
grafif na tenké vrstvé silikagelu nanesenim
standardd a stanovovanych derivitd antra-
chinonili na start chromatogramu, vyvijenim
a detekci, popfipadé densitometrii, spoivd
podle vyndlezu v tom, Ze se vyviji v sousta-
vé toluen a 30% dimetylformamid v eta-
nolu v poméru 10:0,5 aZ 5 a detekce se
provadi v pFipadé stanoveni chlorderivatd
antrachinonu postfikem smési hydrosulfitu
a 50 %niho roztoku hydroxidu draselného.

D8leni derivatdi antrachinonii trvd maxi-
mélné 15 minut, je neobyCejn& ostré, takie
umoZiiuje kvantitativni vyhodnoceni a po-
uZité latky jsou podstatnZ mén& toxické.

NiZe uvedené pfiklady provedeni ilustruji
Zplsob déleni podle vynélezu.

Priklad 1

Stanoveni nezreagovaného 1-aminoantra-
chinonu a 1-chloramtrachinonu v 1,1’-dian-
trimidu. :



Na desku SILUFOLU se na start nanese °

takové mnoZstvi 1-aminoantrachinonu a 1-
-chlorantrachinonu, aby to odpovidalo 1 %,
3% a 5% potitdno na obsah v 1,1'-diantri-
midu. Vedle této stupnice standardd se na-
"nese 5yl roztoku 1,1'-diantrimidu (0,1 g na
5 ml pyridinu]. _

Po provedené chromatografii v systému to-
luen +30 %ni dimethylformamid v 96 %nim
etanolu {10 : 2} se chromatogram bud pozo-
fuje v UV-svétle, kde se srovndvéd velikost
skvrny l-aminoantrachinonu se standardnf
stupnici nebo se promé&fi na densitometru.

1-chlorantrachinon se stanovoval polo-
kvantitativn® porovnanim skvrn po postfiku
roztokem obsahujicim na 50 ml asi 2 ml

. 50% KOH a n&kolik Kkrystalk@ NajS;0;.

“Vzniknou Zluté skvrny, které nutno pozoro-
vat bezprostfedn& po postiiku, protoZe po
Case blednou.
1-aminoantrachinon Rp=0,53 cihlové Cervené

zbarveni

Rr=0,78 "Zluty ( po postiiku)

Rp=0,82 Z#luty (bez postFiku]

1-chlorantrachinon
1-oxyantrachinon

Pozn.: 1-oxyantrachinon byvd n&kdy piftomen jako
netistota, ktera se nachézi {iZ v surovinéch.

Piiklad 2

Stanoveni nezreagovaného 4,4'-dinitro-1,1'-
-diantrimidu v 4,4-diamino-1,1'-diantrimidu.
Na desku SILUFOLU se na start nanese
takové mnoZstvi 4,4'-dinitro-1,1’-diantrimidu,

"aby odpovidalo 1 %, 3% a 5% v konetném

redukei - vzniklém 4,4-diamino-1,1-diantri-
midu. Vedle stupnice standardll se nanese

. 5ul roztoku zkouSeného vzorku 4,4-diami-

no-1,1'-diantrimidu.

Po provedeni chromatografie v systému
toluen +30 % dimetylformamid v 96 %nim
etanolu (10 :2) se chromatogram vyhodnoti
pouze vizueln& (semikvantitativn®) nebo se
provede -densitometrické vyhodnoceni.

4,4'-dinitro-1,1’-diantrimid  Rp=0,90 oranZ. &erv.

zbarven{
4,4-diamino-1,1’-diantrimid Rp=0,38 ernomodré
. zbarvent
X Rp=0,55 fialové
zbarvent .

Pozn.: X je zfejmé meziprodukt redukce.

Pfiklad 3

.Obdobnym zplsobem se zajiStuje napfi-
klad obsah benzantronu v benzimidu, 4,4~
-diamino-1,1’~-diantrimid v 4,4’-dibenzoyldi-
amino-1,1’-diantrimidu apod.

Soustavy lze pouZit prakticky na vyvijeni
vSech deriv4ti antrachinond i takovych jako
jsou napf, 1,4-triantrimid a 1,5-triantrimid.

Metoda je vhodnd pro svou jednoduchost
a rychlost pro stanoveni derivatli antrachi-
nonu v chemickych provoznich laboratofich,
kde je tieba operativng znét sloZeni mezi-
produkti. ' '

n - PREDMET VYNALEZU

Zpiisob dé&leni a stanoveni derivdti antra-
chinond, jako aminoantrachinonu a chlor-
antrachinonu od diantrimidu, dinitrodiantri-
midu od diaminoantrimidu nebo dibenzoyl-
diaminodiantrimidu, benzantronu od benzi-
midu, nebo triantrimid@, chromatografil na
tenké vrstvé silikagelu nanesenim standar-

at a stanovenych derivatd antrachinond na

start chromatogramu, vyvijenim -a detekci,
popiipadé densitometrii, vyznafeny tim, Ze
se .vyviji v soustavé toluen a 30 %ni dimetyl-
formamid v etanolu v poméru 10:0,5 aZ 5 a
detekce v piipadé stanoveni chlorderivat
antrachinonu se provdd! postfikem smés{
hydrosulfitu a 50 %nitho roztoku -hydroxidu
draselného.
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