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(34) Zpisob stamoveni nedistot v 1,4-bis~e.ceteacetyla.ﬁine-2,S-dimetylbenzenu

Vyndlez se tykd zpﬁsobu stanoveni neéistot v 1,4-bis—acetoacetylemine-2 S-dinetyl-

benzenu. 1 »4=big-acetoacetylamino-2,5~dimetylbenzen obecného vzorce I

NH , COO . CH2 . (30(311:3
] .

or-
e L - (D
¢’ i _ :
NH 4 COO0 .o CHZ' COCHB
sloui{ jako velmi dileZity meziprodukt pro vfirobu organického pigmentu. Na jeho Sigtotd
zédvigi 1 konednd jakost pigmentu.

Tento meziptodukt byvd znedidtdn vychozimi a mezioperadnimi produkty a to 1-aceto-
}aeetylamine-tt,—amino-e,5-dimetylbenzqnem vzorce II
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,NH o COO o CH, & COCH3'

!/O\ - | .
/\/ ‘ A (11)
C3H ’ v _

NH,
2,5=-dimetyl=1,4~fenylendiaminem vzorce III

lma_
/\ ~cx
(01

(I11)

NH,

8 pop¥ipadd i 2,5-dimetylanilinem vzorce IV

()

Z dosud ddstupné literatury neni znémo délem{ jednotlivyich komponent ani papirovou
ani tenkovrstvou chromatografii.

Nyni bylo zjisténo, %e d¥leni elektroforezou na papife, kde vyvinut{ skvra je velmi
dokonalé, lze poufit ke kvantitativaimu vxpodnoceni analizovahjéh vzorkl, Dobrého ddleni
se dosahuje proto, Ze bisderivdt vzorece I neni schopen nésti Zddny elektricki'héboj a
zistévd p¥i elektroforetickém déleni na Qtartu elektroferogramu - jednd se o hlavai sloZku,
kterou neni t¥ebe atanovovat., Momoderivdt vzorce II, kterfy md jednu volrnou NH,~-skupinu
umo¥nuje molekule pohybovat se. Obdobnéije toﬁu u 2,5-dimetyl-1,4«fenylendiaminu &
2,5=dimetylenilinu, pfitom v¥ak pohyblivost ldtky vzorce IV je jind, neZ u ldtky
vzorce II. ' ' _

Zplsob stanoveni nelistot v 1,4-bis—acetoacety1émino—2,S;dinetylbenzenu spodivd
podle vyndlezu v tom, %e se 1,4-bis-acetoacetylamino-2,5-dimetylbenzen, obgahujic{ jako
neéistotj {-acetoacetylamino~4-amino-2,5-dimetylbenzen, 2,5—d£mety1-1,4-fenylend1amin
a 2,5-dimetylanilin nanese po rozpuditéni v dimetylsulfoxidu na elektroferogram, podrobi
se elektroforeze v 1 N roztoku kyseliny octové & pe vyvoldni zebarveni Paulyho nebo

Ehrlichovym dinidlem se stanovi obsah nedistot densitometricky.
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NiZe uvedeny pz”__'iklad ilustruje provedeni'énalizy podle vyndlezu.

P#iklad r

Ne papir Whatman &, 1 se na start elektreferogramu'nanesou obvyklym zplsobem

vzorky rozpudténé v dimetylsulfoxidﬁ (0,1 g vzorku v 10 ml dimetylsulfoxidu). Z tohoto

roztoku se nandSi 154/1. Provede se eléktroforeza p¥i potencidinim spddu 8 a¥ 9 V/em

vilN CHBCOOH.

Ni¥e uvedend tabulke znézoriuje pohyblivogti jednotlivyeh komponent.

Pohyglivogt . DETEKCE
n=10, em®s V. & Paulyho &. Ehrlichovo 3.
IH, 00, CH,COCH,
PA -
/}fé) CHB 0,0 Zlutéd -
ge’ |
NH. €00, CH,COCH,
NlH.coo.CHZCOCH3
rEBW—-CHB 1,7 Flutd -
H30~~\,/
|
N,
Nfz
l/C)\r' CHy 21,6 - Servend
HyC,
A | -
i,
2
e . "
Ol cHy 16,4 - $1lutd
/L*/,
HyC v

Zviditelnéni skvrn se provede detekei pro 14tky vzorce I a II pou¥itim Paulyho

‘¢inidle, pro litky vzorce III a IV pou¥itim Ehrlichove inidla.
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Paulyho &inidloe: 4,5 %afl roztok kyseliny sulfanilové & 4,5 %l roztok dusitanu sodného.

1 dfl kyseliny sulfanilové se tSsnd p¥ed postiikem smisi s 1 dflem
dusitanu sodného & p¥iddvé se pevnd soda ai do elkalické reskce.

" Ehriichovo &inidlo: 1 % N-dimetylaminobénzaldehyd v 2 N kyselin¥ solné. Pro stanoveni

| jednotlivych komponent je zapotiebi provést stejné elektroforetieké
d8leni standardd a sestrojit kalibredni graf. Odvdzi se 0,0500 g
g standerdu (II, -III, IV) do 10 ml odmdrné banky a doplni.sa sulfoxidem,

Z tohoto roztoku me pipetujé 5 m (= 0,025 g) do 25 ml odmdrné
benky a doplni se dimetylsulfoxidem. 2 tohoto rozfoku se na start:
nand8i 3wl (= 3 i), 5 ';rl (= 5u8) & Tl (= Twg)e

Po postiiku elektroferogramu Paulyho a Ehrlichovym 8inidlem & uschnuti se provéddi
densitometrickéAvyhodnogeni jek vzorkd tak standardi. Létky obeeného vzorce II, III, IV
se vyhodnocuji p#i modrozeleném £iltru (maximum 460 nm), densitometru ERI - 10 p#i
5t8rbind odpovidajiocl ¥i¥ce skvrny. Ze standardi se vynesou kalibredni grafy, ze kterych
se ode&te obasah jednotlivjch komponent. ‘

Relativni chyba stanoveni 3 8% 5 %

Stenoveni dle vyndlezu lze pouZit v chemii p¥i ovéiovéni kvelity vide zmindného’
meziproduktu vhodného k piipravd organickych pigmentﬁ.

PREDMET VYNAKLEZU

Zplisob stanoveni nedistot v 1,4-bis-acetoacetylamino-2,5-dimetylbenzenu, vyznadeny
tim, %e se 1,4=-bis~acetoacetylaminoc-2,5-dimetylbenzen, obsahujiei jako nedistoty
{-acetoacetylamino~4-amino-2,5-dimetylbenzen, 2, 5—dimety1-1 4-fenylendiamin a

2,5-dimetylanilin nenese po rozpusténi v dimetylaulfoxidu na elektroferogram, podrobi
-ge elektroforeze v 1'N rozitoku kyseliny octové a po vyvoldni zebarveni Paulyho nebo
Ehrlichovym 8inidlem se stanovi obseh nedistot densitometricky.

Vytiskly Moravské tiskaiské zavody, ' Cena: 240 K¢&s
provoz 12, Leninova 21, Olomouc"
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