O dokazivanju metanola
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72 ‘no u drzavnu famnakopem, ispitivane su i reakci ,
raturi za dokazwan]e metanola pa se‘zahneke _d nnh predlazu nove.

. O *’riovu ‘rmakopeJa metanol propxsu; ' *

T=~1948,~ 3, engleska (BP VII, '1948), francuska (Cod Gall VII 1949), ameriéka (USP‘;

XIV 950), a uvrsten Je iu dodatak nJemackm farmakopen (Erg' z. DAZB VI 1948)
) 1 1949 - , ; ~ -

_u francuskoj i
ostupku m:ikroodre-

f:kahjeva h1droks1da u metanolu propisuje kao reagens pri izve

fkarni sulfat Na temehu te reakcne
u kohéml od naJmanJe 20% metano

-.:dwama vode metodom K. Fisct U opeji potreban je i za
_ izradu 5% otfopme kalijev ‘hidroksida ,0,1 n-KOH. Spomoéu 01 n-KOH u metanolu

_ propisuje ova farmakopeja odredivanje preparata Phenobarb alum, ‘a 5% otopinu
thalneve reakcue -



1t1d‘senumukaduze1
108 ,:stoga sto su otopme sulfata u metanolu odn.
1zac13u, a autor nalaz C

su lSp 'uvanja pokazal&
yri-amin-sulfata dobiva
osluziti  z: OdelV

je metanola. A e o
; ; ‘uSOzx,SHzO 5—T7 mlr.'\ netano
, topl enaod bkaarnoﬂ sulfata i tekuéini doda 1
kap1 090 amonijaka, izludi se 1j cast tz‘dog Ovaj se u visku amoni-
ﬂk‘l otqpa modrom bojom. Doda | mjesi zatim metanela, 1z1uqu '

do nodrohubx‘qstx kristali. , -

*dodavanjem kap po kap
jom, a 1z otopme se uskor

kapi
jaka, prod kt s p om
modrohubmast kmsta,anf’talog.ﬁ] ’
2 Prelsplt'xh smo nad'ﬂ]e postupa 0k51dacﬁ e metanola n f
, '_~,dldehld uz- bakar kao katahza for. . ,

Pri pos’cu peima, koj ,se pmmgenmm 72 1dent1f1kacnu me~
ftarola, uz1ma~'s’e,ha carna mrezica ili spirala (3 ‘4, 5). Karakte-
ristiéan, bodljiv miris formaldehlda, ko;u se pr1 reakc 31 razvua,:*
_upuéuje : nazoeénost metanola. .
' o pouzdanost1 takvog naéma dokazwan]a metanola ml'
- §ljenia autora se ne pududara;u Scheunemann (8) na pr. upo
zorava, da se zbog nmspravnog izvodenja reakcue moze dobit
. 1t - se 1spmvan3e visi na pr. tankor‘ :
ma tome

akarnom mrezicom i sl

'todu, ali
. Povriina katalizatora t. 3 bakar
+ vehka, a sama spuala mora biti zagmana tohko,
- u dodiru s katalizatorom hlap1 o
. Prema Hagem (8) uzima se bakarna z1ca 1 )
o kon se uZari i staw u. metanol, Pmtom se CuO redumr na cu
i razvua se miris na formaldehid. , '
U d_odatku nJemackOJ farmak
‘ e

apen

asa 1sp1t1va ja mmla su ustanowtl uwete, uz kOJe o) reakcua;ﬂ

_ bila 8to pouz’danua-Vrblh smo je s nekoliko kap1 metanola na stakalcu} .

' .,()‘dzsat% odn. u porculan:,kOJ zdjehcl spomocu zagmm e bakarne zice

promjera oko 2 mm. - o

U e reakcua je blla. ncgatlvnfl No u tok

alo sc, da sc dobiva vrlo intenzivna reakeija, ka

/arnom 51c0m, kO]O) je donn kra;; swuen u horizontal utar-
: ' . kad 7ica ima obhk muesahce (=1’J'¢:¢~]L.)
,,tekuunu, uskoro st formalde

a na, 0c1 natjera suze. - .
eakcua wvodl bakarno




 0d 05%. ,
Za 1zvoé‘eme druge faze reakcme t 3, za dobxvange obo;;enog produkta form—

taj se ‘a"m PO tizava bua ok51da013

c Jqsmja reakc

~ naibe "e'uspucva' ka | se iz "odlyt'xko, ,
si od 3»-—4 ccm 5°/o«»ot0p~k 1 : ‘
bt

Do tkom, alkohola pmede nar'ancasta bo;a reagensa u zelenu i

1zopropanola ,

na koji

 sku kiselinu.

4 ’Nadalje smo 1sp1t1va11'reakcue bo;a, kOJe. teku u dvxje faze,' )

. *,,konh prva sastoji u oksid
a druga u prevodenj 2]
dom ko 'denzacue.
Té su reakcue‘éesto vrlo osjetliiv

"metanola na pr. u etanolu, alkoholnim pi¢ima it d.
: ' Za izvodenije prve :t‘azp reakcne predlazu kao okszdans nagéeéée kahJeV per~
'manganat 'Prema Scheur;emannu (6) prvi su upotrebu kalneva permanganata pri o

. L:ovog reakeiji: predlozili Sanglé-Ferriére i Cuniasse '
- ~,Reakcuska smijesa, nakon provedene okmdacue, ne dage mms na formaldehm‘(
~ Jer se on intermedijarno kond enzira s metanolom u metilal, 2zbog. Cega reakcua nije

(10).

papira za fﬂtrlranje stavi

, fNaOH ina nju kap otop. fenolftalema, papir
stavi na otvor epruvete i prekrije staka cem
~ od sata. Pritom mrlja crvene boje na papiru
2 f;ltnrame uskoro postane bezboma o

azr. ,octene klsehne bo;a se muenjac ,
jubidastu ). ,

isprv ”se razvua'mms na ester 1zovaleruans”
kiseline, a stajanjem mms ‘na samu valeman—

kap n-

9).}' ‘f

acet konfse”{dokaze tako, da se na otvcru
" epruvete polozi komadi¢ papira za filtriranje,

" liena kap
kap 2,5% otop. natrijeva mtroprumda i pap1r'f_
prekrue stakalcem od sata 'Pmtom zuckasta

n-NaOH, a na ovu

pri
nrlju

pa dolaze u obzm pm dckazwamu tragova

~ kvantitativna, Veca kohé:na metanola se oksidira, ako se oksxdacua provodi uz do-

_datak etanola. Ovaj se teZe oksidira od metanola,

pa dolazi do Kkondenzacije form-
- aldehida u formolacetal. Kako Bruchhausen ) istide, metanol se moze. zbog razlike

u brzm1 ok51dac:13e, dokaza’m u 10% etanolu, ako se u memu nalazx ]0§ iu kohczm

ialdemda, predlazu u literaturi razhéne reagense, nagéeéée fenolnog karaktera.

- Ova reakcija, u razlitnim modifikacijama/ us
nom za dokazxvame tragova metanola u etanolu.

Lbh

U‘e

ngles

 se na taj nadin i Spir. methyl 1ndustr. kao 1 stu
d1h1drostreptom1cm sulfat .

o,m.x

ngtO

na je u farmakopeje uglave

koj- farmakopep ispituje:
ce etela, a u francusko:




:11
f;tOsfomu kxsehnu'(BP VII 1948 USP XIV, 1950 Ccd Gall VII 1949) Naken prove‘

dene okmdacue otopma se odbon oksalnom klselmom (Ph I—Ielv V 1933 BP VII,
“1948), amom]evxr

VII 1949 USP 1V, ! i ,;’(DAB VI 1926) odn gtaJ ,
R pmpxeman;e ;obo‘e og produkta, 1zvodx Se Spomo ; Jakela (DAB:
‘ , ‘(11) 111 kahgeva sulfogvaggkolata, (Ph

p , ( ,

VII, 1949 USP XIV, 1950) postupk'm od Eegrxwena 10! : ‘
_line (Ph. Dan IX, 1948 II, BP VII, 1948, Ph. Helv, V, 1933) prema Denigesu 14)

e komentam sva;;carsko; farmakope31 ¢15) navedeno je tumaéen;e Denigésa
s obzirom na moguénost dokazwama formaldehlda‘uz acetaldehid spomoeu fuksin-
sumporaste kiseline, S ovim. _reagensom aldehidi opéenito daju crvenoljubitaste
~ reakcijske produlkte, no nazoénost’ sumporne k1selm 1 VJetuJe, da je reakcua iorm
. aldemda mtenzwm]a, dok onu acet ldehida koti.

/*Pn nas.lm 1sp1tn an;nma provo? ili smo 0ks1dacuu metanola: s ah— 7
. jewm permanganatom, a drugu fazu reakcije spomocu morfina, kako
su to pre lozili Fendler i Manmch (16) i spomocu kalijeva sulfogvaja-
‘ 'kolata, t ] Mattheso , m 'dlflka;m om,pos pka od Pfyla, Rexfa,
i Hannera (11). . . . ‘ ,

U svrhu flden’c ikacije metanola nastojah smo reakcuu pmvestl::,;
sa sto man,}omikohcmom metanola Uz taJ uVJet reakcua dobro uspx’

, ,mporne k;lselm ‘ ,
1 min. odn. dok se 1 bxmst boja
doda kmstahc amon; a. m;e do 1 ,
boina Nakon toga se u smijesi. ot Di *nekohko knstahca
,roklomda odr osno kahjeva sulfogvajakolata 1 opreznof
klsehne -

ruzicastoljubwasta -
Bole staJanJ em . postan

one sumpornu klsehnu, 0]l dlaze
1 ola od etm@lay 1zopropanola,

gina obo;}ena 13,
’ko;)em se alkoholu radl.
bh;;'e‘da 'zelena .

hmunskx Zuta




; Ja‘hego $to 1h je autor naveo,f
Jednqke uv;ete postupk& uvuek

- n. Kad sd malo natm;;eva tetrab ¥
; iporne kiseline
,*etanola) Ovu

. M1 smc J

10 stesu
komadxca

ﬂpapn“a za fﬂtr
!,;#pxéa, 'prxma‘kne ',

_ préélld‘ée‘hih ‘I:nkod1-
, k,’etanola ,prlkladne




"Prltom naran ast oja.re rfensa, pruede u Ienu i razvua;se zzg ch 1

' Izokszd Ovaj se dokaZe 'cakcuOm kapi na papiru za filtriranje.

- Isti postupak pred ze :dokazwame etanola, 1zopropanola,;.
,,17oam11nod alkohola: Pr reakcul se mzvua miris na ester octene kise-
line i na acemldehld (etanol) ili miris na ester izovalerijanske klselme,'
a stajanjem na samu valeruansku kiselinu (izoamilni 4
stve efon (1zopropanol k031 se dokaze takoc‘ier ¢
apu'u za ﬁltnranje . '

etodom od Browna, k031 predl
,sumporne klsehne msmo rr,

'ammoma are added lmmedlately a v1olet prempltate is formed

- The solumon of cupmc sulfate in methanol is plepaled on shakmg

"gibout 0,1 g CuS04, 5H20 in 2 ccm of methanol dL, i

;,cautlously decanted from the undlssolved cuprlc .>u1fate.
' ,txon of methanol to ,\ormaldehyde .

: copper wu*e, at 1ts end cxrcular in form
‘ iormaldehyde develops =
- 3. The reaction by means of potassxum dlchloma‘ne is. proposed to be carrled(,'
,.out as follows: to the holhng mzxture of 34 ccm of a b% solution of potassmm'i
,'dxchrorr ate and about 1 ccm of conc. sulfurlc acxd 2-3 ccm of methanol are added
- 'V"he color of the reagent changes into green and carboned1ox1de develops -
ﬁr(Carbone dioxide is identified by means ofa mlxt e of a sol. of sodium hydro-g ,
",mde ind phenolphtalem on a piece of filter paper On a drop of n-NaOH on the
__paper one drop of a solution of phenolphtalem is dropped ‘Thereupon the paper is
exposed to carbone dioxide on the opening of the testin b thch 'the reactxon .
is performed‘ : The red color of the reagent graduau - disap - e

;(’ﬁg' 1) IS plunged Soon an mtense odor of

,, myhc alcohol): or acetone (1sopropanol) results ,Acetone is 1dent1f1ed~b ' ,
isside as ffollows A dmp of*_ -«N,O‘ and of a solution of sodlom

, ‘mm ieulfogualacolate
1 ccm of conc, sulfurlc acxr ~




"fstandmg’the ‘colors becom
'thoroughly f'mixed, 1

' (ryxom thc Instltute for ,’,Pharmaceutxcal Chemlstry
' ot the Faculty ot Pharmacy, Zagreb) .
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