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A 4-aminoantipirint széleskrben” haszniljdk a fenolszarmazékok
meghatarozasira az Fmerson altal felfedezett indofenol reakcio (2, 5, 6) alapjan.

A vizsgalt fenolos hidroxilt tartalmazo vegyiilet és a 4-aminoantipirin
R8zotti reakcid oxiddloszer jelenlétében jol meghatdrozott pH-n megy
végbe, mihozben kloroformban kioldédd szines termékek keletkeznek. A
kloroformos kivonas ndveli a mAdszer érzékenységét és szelektivitasat
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A modszer reproduktibilitdisa valamint a keletkezett termékek
szinének az intenzitisa flgg az oldat pH-jatdl és a kondenzicios termékek
képzddési allandojatol.

Az irodalmi adatok szennt (2, 6) a 4-aminoantipirin és a kalium-
hexacianoferrdt (HI) - (a leggyakrabban hasznalt oxidiloszer) mennyisége csak
kismértékben befolydsolja a szinintenzitast, a pH értéke viszont meghatirozo.

Jelen dolgozatban a tetraciklin-4-aminoantipirin reakcid fizikai-kémiai
vizsgilatdval kapcsolatos eredményeinket foglaltuk dssze, valamint ez alapjan a
tetraciklin mennyiségl meghatarozasara kidolgozott modszeriinket ismertetjiik.

Anyag és modszer

-Tetracikliniumklorid (Fabrica de Antibiotice lasi)

-Natrium hidroxid p.a. (Reactiv Bucuregti)

-Kalium-hexacianoferrat (IIT) p.a. (Merck)

-Kaliumklorid ch. p. (Reactiv Bucuresti)

-Kloroform p.a. (Reactiv Bucuresti)

-4-aminoantipinrin (a Gydgyszeripar Tanszéken szintetizalt, benzolbd!

atknistalyositott reagens)

- Spekol

- Acetat tompito oldat' Walpole szerint (1)

- Radelkis Universal pH-méter.(Type OP-204/1).

Mértik a 10-3 M tetracikliniumklorid (T) oldat pH valtozasat 10-3 M
kaliumhexacianoferrat (IIT) és 10-2 M kaliumklorid jelentétében 10-3 M
natriumhidroxid oldat hozzaadasara.

A méréseket megismételtiik 1074 valamint 2-10~4 M-aminoantipirin
(AA) jelenlétében is. Az igy 'nyert adatok scgitségével a kiilonb6zd
Usszetételld kondenzacids termékek lépcsozetes keletkezésének a feltételébol
kiindulva (3, 4), kiszamoltuk és megrajzoltuk a kondenzicios termékek
képzddési gorbéjét.

A tetraciklin-4-aminoantipirin rendszer fizikai-kémiai vizsgalata altal
szolgaltatott adatok segitségével ratértiink a mennviségi meghatarozas
kériilményeinek a megallapitisara:

Probaként 0,5-3 mg tetraciklint oldottunk 2,5 ml vizben; hozzaadtunk
1 ml 5%-0s kaliumhexacianoferrat (IIT) oldatot, 3 ml acetit-tompité oldatot
(5,5 pH) és 5 ml 0,4%-o0s 4-aminoantipirin oldatot. Parhuzamosan vakprobit
is készitettiink. A probdkat azonnal kiraztuk 2-2-1 ml kloroformmal.

Az egyesitett kloroformos oldatok extinkcigjat 1 cm-es kiivettiban
Spekol tipust spektrofotométeren 475 nm hulldmhosszon mértiik.

Eredmények

A kondenzalt termékek képzddési gbrbéjérdl leolvastuk a vizsgalt pH
tartomanyban a vegyiilési molaranyt és a képzodési allandok értekét
(1. tdblazat).
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1.Tabldzat

Sorszam Képzbdési mol- | pH-tartomany LgK K
arany
1. 1T: 2 A-A 35-45 18.9 7.9-101%
l 2. 1T: 3 A-A 4,5-65 13,65 44-1013

A tovabbiakban a mennyiségi meghatirozis soran a mért adatok
segitségével kiszamitottuk az extinkcids koefficienst, amelynek statisztikai
kiértékelését a 2. tablazatban foglaltuk 6ssze:

2. Tabldzat
Sorszam e-E-E° Statisztikai kiértékelés
c.d
1. 0,160 X=0,170
5(%-x)?
2. 0,180 & (X=X
==l =0,006603
3 0,167 n-
4 0,170 n\ o,
Y Ax-x;)
S 0,172 Sg = 8l ———=0,0027
n.(n-1)
a=09 t,=2,015
6. 0,171 A=%£1,.5;=0,170+0,0054
Variaci6s koefficiens:= S._OO =3,9%
X

* £ = extinkci6s koefficiens; Eo = a vakproba extinkcitja; E = a proba extinkcidja;
d=1 am; ¢ = a berén tetraciklin mg-ban.

Kovetkeztetések

1. A tetraciklin4-aminoantipirin rendszerben hig vizes oldatokban,
oxiddloszer jelenlétében, 3-7 pH kozott liposzolubilis kondenzicids
termekek keletkeznek.

2. A kondenzacids termékek moélaranya 1T: 2 AA, illetve 1T: 3 AA.

3. A liposzolubilis kondenzicids termékek képzodési allandéja 7.9
10!8 (pH 3,5 - 4,5) és 4,4-1013 (pH 4,5 - 6,5) kovetkezésképpen nagy
stabilitasit vegyiiletekrS] van sz6.
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4. Az IT: 3AA termék kloroformos oldatinak extinkciémérésén
alapuld spektrofotometrids mennyiségi meghatdrozas jol reprodukalhat6
médszer, amely gydgyszeres készitmények, bioldgiai anyagok tetraciklin
tartalmanak a meghatérozasara is alkalmas.

5. A tetraciklin-4-aminoantipirin termék szine vizes oldatban instabil
ezért a probakat azonnal ki keil razni kloroformmal.

6. A kisérletek soran a kivonas optimalis pH értékét 5,5-nek talaltuk,
amely éppen a szerves olddszerben legjobban oldédo 1T - 3 AA termék
képzodésének felel meg. Ezt az optimalis pH-t az acetdt tompité oldat
segitségével biztositottuk.
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TETRACYCLINE DETERMINATION WITH ¢-AMINO-ANTIPYRINE
Dudutz Gydngyi, Kincses Ajtay Méria

We have studied with physical and chemical methods of the reaction between 4-
aminc-antipyrine and tetracycline in the presence of K3[(CN)¢l The molar ratios in the
liposoluble condensed product are | T: 2 AA and 1 T: 3 AA, the stability constants are
7.9-10!8 (pH 3.5 - 4.5) and 4.4-1013 (pH 4.5 - 6.5).

For the quantitative determination of tetracyclime we have worked out a
spectrophotometrical method based on measuring the exunctions of the chlorophorm solution
extracted at pH 5.5 of the condensed product, with molar ratio 1:3, that dissoives best in
organic solvents. '

A szerkesztGségbe érkezett: 1993. marcius 25.-én
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