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Stanovenie jodu v organickych preparatoch
meranim intenzity odrazeného $ Ziarenia

P. SCHILLER

Rddiotzotopové oddelenie Katedry analytickej chémie
Farmaceutickej fakulty Univerzity Komenského, Bratislava

Vyuiitie odrazu f Ziarenia pre chemickid analyzu umoziiuje poznatok, zZe
potet odrazenych éastic stipa s poradovym ¢islom a s poétom atémov sledo-
vaného prvku v analyzovanom prostredi. Z uvedeného poznatku vyplyva,
7e f odraz mozno v chemickej analyze pouzit predovSetkym na kvantitativne
stanovenie prvkov s vys§imi poradovymi éislami v zmesi vedla prvkov s niz-
§imi poradovymi &islami [1].

Mozno ho teda vyhodne vyuzit na stanovenie jédu v organickych prepara-
toch. Odraz f Ziarenia od jédu s poradovym ¢islom 53 je podstatne vacsi
nez od prvkov tvoriacich organicku zlozku latky.

V predlozenej praci sa opisuje stanovenie jédu vo vodnom roztoku hexa-
metyléntetraminjédmetylatu, vo vodnom roztoku  metylglukaminovej soli
kyseliny N,N’-adipin-di-3-amino-2,4,6-trijédbenzoovej a vo vodnom roztoku
jédtrietanolaminu a tiosiranu sodného.

Experimentalna &éast

Pre experimentélnu pracu sme skonStruovali aparatdru, schematicky zndzornent
na obr. 1.
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Obr. 1. Zariadenie na meranie intenzity odrazu § Ziarenia.

1. podlozka, 2. miska so vzorkou, 3. zdroj Ziarenia, 4. GM trubice, §. nukledr-
ny poditaé, 6. oloveny kryt.
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Na podlozke I je uloZend miska s analyzovanou vzorkou 2. Rédigaktivne Ziarenie
dopadé na vzorku zo Ziaric¢a 3 a odrdza sa do dvoch Sikmo ulozenych okienkovych GM
trubic 4, ktoré st paralelne zapojené na nukledrny poditad 6. Pracovné napitie obidvoch
trubic treba zvolit tak, aby nevybocovalo z plosiny charakteristiky jednej i druhej
trubice. Podlozka so vzorkou, ziari¢c a GM trubice st uloZené v olovenom kryte 6. Aby
ziarenie nemohlo vnikat do detektora priamo, ale iba po odraze, rddioaktivny Ziarié je
uzavrety v olovenom puzdierku, z ktorého ziarenie vychddza cez okienko, kryté hlini-
kovou féliou.

Ako zdroj rédioaktivneho Ziarenia sa pouzilo **Tl s dobou poloviéného rozpadu
2,71 40,05 roka a s energiou f éastic 0,77 MeV.

Vlastny pracovny postup je jednoduchy. Skumany prepardt sa vnesie do misky
a ulozi sa na podlozku. Tym je pripraveny na meranie. Samotné meranie spo¢iva v tom,
Ze sa v urditom d&asovom intervale meria podet elektrickych impulzov, vyvolanych
v GM trubiciach elektrénmi odrazenymi analyzovanou vzorkou.

Hrubku vrstvy analyzovanej vzorky treba volit tak, aby mala hodnotu véaésiu, ako je
hodnota nasytenej vrstvy. Hodnotu nasytenej vrstvy mozno uréit tak, Ze sa pripravi
séria vzoriek o réznych hribkach vrstvy. Do uréitej hodnoty intenzita odrazeného
ziarenia stipa s hridbkou vrstvy. Potom sa uz odraz ziarenia dalSim zvySovanim vrstvy
nemeni, teda pracuje sa v oblasti nad hodnotou nasytenej vrstvy. Opisany postup sme
skrdtili. Zvolili sme skusmo dostatoéne hrubu vrstvu skimanej vzorky ¥V, a zmerali sme
nou odrazené ziarenie. Potom sme zmerali odraz Ziarenia niekolkondsobne hrubsej
vrstvy tej istej vzorky V,. Ak boli namerané hodnoty odrazeného Ziarenia vzoriek V, a V,
rovnaké pri rozdielnej hribke obidvoch vzoriek, bolo zrejmé, ze sa pracovalo v oblasti
nasytenia.

Namerané udaje sa vyhodnotili pomocou kalibra¢nej krivky, pri¢om kalibra¢né krivka
vyjadruje zévislost podtu impulzov nameranych aparatirou za déasovd jednotku od
percenta stanovovaného prvku. Kalibra¢nd krivka sa zostrojila na zdklade tdajov ziska-
nych premeranim radu Standardov prislus$nej analyzovanej latky so stupajicou koncen-
tréciou jodu.

Ako kontrolnd metéda sa pri vSetkych v préci opisanych prepardtoch pouzila poten-
ciometrickd titracia s 0,1 N-AgNO; na Ag elektrédu v prostredi H,SO,.

V tabulkdch uvedené hodnoty st aritmetickym priemerom desiatich merani. Pri
vypodte chyb sa vysledky dosiahnuté potenciometrickou titrdciou pokladali za 100 9.
Doba merania sa volila tak, aby sa po¢et nameranych impulzov nri jednotlivych vzor-
kéch pohyboval okolo 40 000 impulzov. Tento poéet zodpovedd v percentéch vyjadrenej
strednej relativnej kvadratickej chybe 0,5 %,.

Tabulka 1 Tabulka 2
o T imp. /min. o J ' S d Chyba
! odrazovou potenciometrickou /x
: metédou metédou v %
1,96 2344
3,92 2587 3,01 2,94 +2,38
5,88 2865 5,03 4,90 +2,65
7,84 3100 6,70 6,86 —1,03
9,80 3358 8,86 8,82 +0,45
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Yoo Tab. 1 obsahuje namerané hodnoty
Pliin, I imp./min. ziskané premeranim sStandardov
3400 vodného roztoku hexametyléntetraminjdd-

metyldtu s odstupniovanym obsahom jédu.
3000 Z tychto hodndt zostavend kalibraénd kriv-
ka je na obr. 2.
2600+ Tab. 2 porovnéava vysledky stanovenia
jédu vo vodnom roztoku hexametyléntetra-
minjédmetyldtu, dosiahnuté odrazovou me-
2200} 7 : ; e
tédou a potenciometrickou titréciou.

196 392 588 784 980 ZJ Rovnakym sp6sobom sa jéd stanovil
Obr. 2. Kalibratnéd krivka na stanovenie V Fade vzoriek vodného roztoku metylglu-
jédu vo vodnom roztoku hexametylén- kaminovej soli kyseliny N,N’-adipin-di-3-
tetraminjédmetylatu. -amino-2,4,6-trijédbenzoovej. Dosiahnuté
vysledky sa v tab. 3.
Tabulka 3

Tabulka 4
odrf;,ozkoou potenc‘J/ioogwtric- Ch‘\;b?’ o J o J "
metédou kou motédou v % odr g{‘; o‘vou - tonciometric. Ch};ba,
7 metédou kou metédou V%
8,86 875 | +1.25
13,79 13,75 ‘ +0,29 7,81 7,72 41,16
16,11 16,25 —0,87 12,79 12,87 —0,63 !
21,07 21,25 —0,85 23,30 23,17 +0,56
23,80 23,75 +0,21 28,36 28,32 +0,14 |

Tab. 4 obsahuje vysledky stanovenia jédu vo vodnom roztoku jédtrietanolaminu
a tiosiranu sodného.

Diskusia

Analytickd metdda, zalozend na odraze f Ziarenia, je metédou nedestruk-
tivnou, ¢im rozumieme, Ze nevyzZaduje nijakd predbeinu dpravu vzorky pre
analyzu, ako je rozpustanie aleko briketovanie, ani iné bezné analytické
operdcie poc¢as stanovenia. Po analyze je vzorka v p6évodnom neporuSenom
stave. Samotné stanovenie trva iba niekolko mindt. Odrazovd metéda je
teda svojim charakterom vyhodnd predovSetkym pri sériovych prevadzko-
vych analyzach. V takychto pripadoch sa ¢asto uprednostni rychla a jedno-
duché metéda, akou odrazova metéda nesporne je, pred presnejsimi, aviak
¢asove ovela ndro¢nej$imi a metodicky obtaznejsimi klasickymi analytickymi
metédami. Vynimoéna rychlost stanovenia, ako aj skutoénost, Ze ide o nede-
Struktivnu metédu, umoziiuje jej pouZitie pre automaticku analyzu diskonti-
nuitnd i kontinuitni, vyhodnd predovSetkym pri prevadzkovych analyzach
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vo vyrobe [1, 3]. V takom pripade sa stanovenie nerobi pomocou kalibraénej
krivky, ale za pouZitia kompenzadne zapojenych Standardov.

Presnost merania mozno zvicéSovat zvySovanim poétu impulzov, o sa
obydajne dosahuje bud predlZovanim doby merania, alebo zvySovanim akti-
vity pouzitého Ziarica.

Pri opisanych experimentoch sme pouZili iny spdsob zvy3enia podtu name-
ranych impulzov bez zmeny aktivity Ziarida a bez predlZenia doby merania.
Merania sme robili pomocou dvoch GM poéitacich trubic paralelne zapojenych
na nukledrny poéitad. Tym sa poéet nameranych impulzov priblizne zdvoj-
nasobil a presnost merania sa Gmerne zvysila. Stidasne sa predlzila Zivotnost
GM trubic. Tato je vyrobcom udavana rddove 108 imp. Pri aplikacii paralel-
ného zapojenia dvoch trubic sa zatazenie kazdej trubice zniZi na polovicu
a ich Zivotnost sa dmerne predfii.

Pre tabulkové alebo grafické vyjadrenie je vyhodné podet impulzov prepo-
¢itat na dasovi jednotku, teda imp./min. A. Vértes [2] opisuje moZnost
prepoétu nameranych hodndt v imp./min. na percentudlnu hodnotu odrazu
(R %). Tuato potita zo vztahu

RY =A n—B,

kde n; je potet impulzov namseranych za dasovi jednotku, 4 a B st kon-
Stanty, ktoré mozno zistit pomocou dvoch $tandardnych latok o zndmom
odraze.

V predlozenej praci sme odraz f Zziarenia vyjadrovali v imp./min., kedze
pri 8tddiu vyhodnosti vyjadrovania g odrazu v R %, alebo v imp./min. [3]
sme nenasli pre analyticki prax opodstatnenie pre prepodet imp./min. na
R 9%,. Priebeh kalibradnych kriviek je pri obidvoch spdsoboch rovnaky, teda
vyjadrenie odrazu v R %, analyzu nespresiuje a vzhladom na nevyhnutnost
vypoctov a stanovenie kon§tint 4 a B analyzu predlzuje.

Pri opisovanych stanoveniach jédu sa experimentovalo so vzorkami, ktoré
boli v tekutom stave. Metédu zalozent na § odraze mozno vSak pouzit nielen
na analyzu tekutych vzoriek, ale aj tuhych vzoriek, suspenzif a pod. [1, 3 — 6].

Stahrn

Opisuje sa stanovenie jédu v niektorych organickych preparatoch metédou
zaloZenou na vyuZiti odrazu f Ziarenia. Tato metéda v porovnani s inymi
metédami je vyhodna v tom, Ze skimanu vzorku netreba pre analyzu upra-
vovat, stanovenie trva iba niekolko minit, metodika je jednoduché a skima-
na vzorka je po analyze v pdvodnom neporu$enom stave. Preto ju mozno vyuzit
predovietkym pri sériovych prevadzkovych analyzach, pricom charakter
metédy umoziiuje automatizaciu analytického procesu.
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ONPEOEJIEHUE MOOA B OPTAHMYECKUX ITPEITAPATAX
HBMEPEHHUEM MHTEHCHBHOCTHU OTPAKEHHOIO
p U3JIYUYLEHHS

IT. Munmnep

JlaG6oparopus pa;utonsorornoB Hadenapsl apamutuveckoii xumun MapMaleBTHIECKOTO
© (Qawy.brera YuusepcuTeTa nMeau HomoHckoro,
bpatuciiaBa

B paboTe omucaBo OnpejelIcHEe HO;[i B HEKOTOPELX OPTaHIYeCKUX IIPerapaTax ¢ HOMOIIbIO
METOj[a, OCHOBAHHOI'O HA OTPAKEHMM [ M3JIyueHMsi. JTOT MeTOJ IO CPaBHEGHUIO ¢ APYrUMHZ
MMCCT NMpPEeMMYILECTBO B TOM, UTO HccJicilyeMbiil o0pasell He HYKHO s aHa;m3a obpaba-
TLIBATH, aHAJIN3 HMICT TOJTBKO HECKOJLKO MUHYT, MCTOjIMKA TIPOCTa, M HcceyeMulil obpasern
IocJjle aHa;lM3a HaXO[MUTCs B NepBOHAYaJILHOM HeM3MeHeHHOM cocTosHuu. Ha ocroBanuu
BRIIECKA3aHHOTO OTOT METO[ Y/l00eH IJaBHLIM 00pa3oM MJf CePUIlHBIX ITPOMBILIIGHHLIX
AHAJINU30B, NpMYEM CaMa METOJMKA HAaeT BO3MOKHOCTh aBTOMATH3HPOBATH AHAJMTUUECKUI
nporecc.

BESTIMMUNG VON JOD IN ORGANISCHEN PRAPARATEN
DURCH INTENSITATSMESSUNG EINER REFLEKTIERTEN
f-STRAHLUNG

P. Schiller

Radioisotopen-Abteilung des Lehrstuhls fiir analytische Chemie
der Pharmazeutischen Fakultit an der Komensky-Universitéit, Bratislava

In der vorliegenden Arbeit wird die Bestimmung von Jod in einigen organischen
Préparaten mittels einer Methode beschrieben, die auf die Auswertung der Reflexion
einer f-Strahlung gegriindet ist. Gegeniiber anderen Methoden beruht der Vorteil dieser
Methode darin, dass die zu priifende Probe fir die Analyse nicht zugerichtet werden
muss, dass die Bestimmung nur einige Minuten, in Anspruch nimmt, dass die Methodik
einfach ist, und dass nach vorgenommener Analyse die Probe im urspriinglichen un-
beschédigten Zustand erhalten bleibt. Diese Faktoren erscheinen richtungweisend
fir die Applikation dieser Methode vor allem bei serienméssigen Betriebsanalysen, wobei
der Charakter dieser Methode die Automatisation des analytischen Prozesses moglich
macht.
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