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Nedestruktivne radicmetrické stanovenie brému v niektorych
farmaceutickych preparatoch

P. SCHILLER, J. JOMBIK

Rddrotzotopové oddelenie Katedry analytickej chémie Farmaceutickej fakulty
Univerzity Komenského, Bratislava

V predlozenej praci sme sa zaoberali moznostou stanovenia brému v niekto-
rych liedivych preparatoch pomocou odrazu f Ziarenia.

Vypracovala sa metéda na stanovenie brému v pripravkoch oficindlnych
v CsL 2 [1], a to v prepardtoch bromisoval (a-brémizovalerylmodovina),
bromadal («-brémdietylacetylmodovina) a pokusne i v preparidte veralgin,
pripravenom z niekolkych déinnych zloziek, z ktorych jedna je bromisoval,
kde okrem brému, ktory ma relativne vysoké atémové é&islo, nachadza sa iba
organicka zlozka, tvorend prvkami s nizkym atémovym &islom.

Experimentalna cast

Pri experimentédlnej préci sa pouzilo zariadenie, pozostdvajice z meracej kazety,
nukledrneho poditada a ¢asového spinada. Schéma zariadenia je na obr. 1. Meracia kazeta

Obr. 1. Schéma, zariadenia.

1. ziari¢; 2. GM poditacie trubice; 3. pod-
r R lozka; 4. vzorkovnica; 5. nukledrny podéitad;

\ 6. ¢asovy spinaé; 7. meracia kazeta.
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Obr. 2. Meracia kazeta. Obr. 3. Diagram zdvislosti nameranej
1. ziarig; 2. GM poditacie trubi- intenzity odrazeného f zZiarenia od kon-
ce; 3. podlozka; 4. vzorkovnica; centrécie bréomu v preparédte bromadal.

5. tubus so zdvitom.
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(obr. 2) je z plexiskla a obsahuje zdroj § ziarenia (I), detektor Ziarenia (2) a podlozku (3)
so vzorkovnicou (£). Zdroj Ziarenia, ktorym je uzavrety ziari¢ Sr, je uloZeny v tubuse
(5), opatrenom zévitom, ktory umoziiuje vertikdlny posun Ziarida. Ziarié je v tubuse
v olovenom puzdre, ktory umozituje vystup Ziarenia len v smere analyzovanej vzorky,
takze na GM trubice dopadé iba odrazené Ziarenie. Priame oZarovanie poéitacich trubic
aplikovanym ziari¢om je pri tomto usporiadani vyluéené. Na meranie odrazeného Ziarenia
sa pouzila dvojica paralelne spojenych GM poéitacich trubic Tesla 1660, pripojenych
na nukledrny pocitad Tesla 353 a.

Doba merania sa nastavovala pomocou ¢asového spinada vy, typ 1892. Podlozka vzor-
kovnice je posunovatelnd v drézke so zdpadkou v horizontédlnom smere.

Pracovny postup bol obdobny ako pri stanoveni jédu [2]. Namerané hodnoty sa spra-
covali metédou kalibraénej krivky.

Raéadiometricky dosiahnuté vysledky sa kontrolovali argentometrickou titraciou, ktora
pre analyzované zlozky liediv predpisuje CsL 2 [1].

Obr. 3 zndzorfuje kalibraénu krivku, vyjadrujucu zédvislost nameranej intenzity
odrazeného ziarenia od koncentrécie brému v prepardte bromadal.

Tab. 1 porovnédva vysledky rddiometricky stanoveného brému s titraéne dosiahnutymi
vysledkami v prepardte bromisoval, tab. 2 vysledky stanovenia brému rovnakymi
metédami v prepardte bromadal a tab. 3 v prepardte veralgin.

Hodnoty zostavené v tabulkéch st aritmetickym priemerom 10 merani. Doba merania
sa volila tak, aby strednd relativna kvadratickd chyba nepresahovala 0,3 %,.

Doba analyzy za pouZitia metédy odrazu f Ziarenia je minimélna, kedze trvé niekolko
mintt. Pracovny postup je jednoduchy a kladie minimdlne ndroky na obsluhujuci
personédl. Z hladiska zdravotne bezpeénostného mozno tieto metédy aplikovat v beznych

Tabulka 1

Bromisoval
% Br % Br Relativna chyba

odrazovou metddou titraénou metdédou (%)

23,18 22,98 -+ 0,87
27,13 27,48 — 1,27
30,20 30,38 — 0,52
32,45 32,09 + 1,10
35,64 35,12 + 1,48

Tabulka 2

Bromadal
% Br % Br Relativna chyba
odrazovou metédou titraénou metdédou (%)
12,15 12,20 — 0,40
16,31 16,07 + 1,49
22,22 22,47 —1,11
26,72 26,94 — 0,81
32,45 32,96 — 1,54
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Tabulka 3
Veralgin
% Br % Br Relativna chyba
odrazovou metédou titraénou metédou (%)
12,20 12,11 + 0,74
13,46 13,21 + 1,89
14,07 14,16 — 0,68
14,94 14,88 + 0,40

chemickych laboratéridch, resp. priamo v prevddzkach, kedze v pouzitom zariadeni sa
pracuje s uzavretymi ziariémi o relativne velmi nizkej aktivite niekolko desiatok mikro-
curie.

Suhrn

Vypracovala sa radiometrickd metéda na rychle stanovenie brému vo
farmaceutickych preparatoch bromisoval, veralgin a bromadal. Stanovenie je
zaloZené na analytickom vyuZziti odrazu f Ziarenia. V zariadeni sa ako zdroj
radioaktivneho ziarenia pouzil uzavrety ziarié °Sr, na meranie intenzity
odrazeného f ziarenia sluzili Geiger—Miillerove poéitacie trubice. Analyzované
preparaty obsahuji okrem brému iba organickd zlozku, tvorenu prvkami
s nizkymi atémovymi é&islami. Relativne velky rozdiel medzi atémovym
¢islom brému a priemernym atémovym &islom ostatnych zloziek umoziiuje
stanovenie brému s dostatoénou presnostou. Radiometrickd metéda sa od
porovnavacej metédy, ktorou bola argentometricks titracia, lisila maximalne
0 1,89 %.

PAITNOMETPUYECHKOE OIIPENEJEHIIE BPOMA B HEROTOPBIX
OAPMATEBTHUYECRIIX NNPEINAPATAX BE3 OECTPYRIIIIU

II. Musasp, . Hombux

PagnousoTtonusii otxen Hadenpor ananutuueckoi xumun MapMalieBTHUYECKOTO
(QarynbpTeTa YHuBepcutera uMeHn HomeHckoro, Bpatuciasa

Brin paspaGotan pagumomeTpuueckuii Meton Ais OnicTporo ompeneienus Gpoma Bo (ap-
MalleBTHUECKMX mNpemapatax OpomucoBa; BepasirMH M Opomagan. OmpejelsieHue OCHOBDI-
BaeTCA HA AHAJIMTHYCCKOM MCIIONL3OBAHMN OTpajkeHMs [ u3anyueHMs. B npuMeHeHHOR
yCTaHOBKE B KauecTBe HCTOUHMKA DPajMOAKTHBHOTO M3JIYUCHUSA CIYUJ 3aKPHITHIH H3ITy-
wrens °Sr, M Uig II3MEpPeHHS OTPAKEHHOTO [ M3JyueHHs ObLI IpMMeHeH CYeTYHK
Teiirep—Mion:iepa. AHaiuM3npoBaHHGIE Npenapatsl KpoMe GpoMa COmepKaT ToJILKO Opra-
HUUECKYI0 COCTABHYIO YacTh, COCTOSINYIO M3 JJIEMCHTOB ¢ HM3KHM IIODPSJIKOBLIM HOMEpPOM.
OTHOCHTENLHO BeJMKAas PA3HHIA MEXI{y IOPAKOBLIM HOMepoMm GpoMa M CDEIHHM NOPSL-
KOBLIM HOMEPOM OCTaJbHLIX COCTABHBLIX KOMIIOHEHTOB IIPEOCTAaBIIsIeT BOBMOKHOCTE OIIpefe-
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JuTH 6pOM HOCTATOYHO TOUHO. PammoMeTpHUeCKHME MeTON OTIMYAeTcs OT CPAaBHATEILHOTO
MeToJa, KOTOPLIM OBlIIO arpeHTOMeTpHYecKOe TUTpHpoBaHHue, He Goxbime 1,89 9.

NICHTDESTRUKTIVE RADIOMETRISCHE BESTIMMUNG VON BROM
IN EINIGEN PHARMAZEUTISCHEN PRAPARATEN

P. Schiller, J. Jombik

Radioisotopen-Abteilung des Lehrstuhls fiir analytische Chemie der Pharmazeutischen
Fakultdt an der Komensky-Universitét, Bratislava

Es wurde eine radiometrische Methode zur Schnellbestimmung von Brom in pharma-
zeutischen Préparaten Bromisoval, Veralgin und Bromadal ausgearbeitet. Die Brom-
bestimmung beruht in der analytischen Auswertung der Reflexion der f Strahlung. Als
Quelle radioaktiver Strahlung diente ein geschlossener Strahler *Sr; zur Messung der
reflektierten f Strahlung wurden Geiger—Miiller Zéhlrohre verwendet. Die analysierten
Préparate enthalten ausser Brom nur noch eine organische Komponente an deren Aufbau
Elemente mit niedrigen Ordnungszahlen beteiligt sind. Der relativ grosse Unterschied
zwischen der Ordnungszahl von Brom und der durchschnittlichen Ordnungszahl anderer
Komponenten ermoglicht die Brombestimmung mit ausreichender Genauigkeit. Die
Ergebnisse der radiometrischen Methode differieren von denen der argentometrischen
Titration, die als Vergleichsmethode verwendet wurde, héchstens um 1,89 %,.
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