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CHEMICKÉ ZVESTI č. 1-2 

Nový spôsob stanovenia síry 
DOBROSLAV PŘÍSTAVKA a ZDENO VOTICKt 

Stanoviť síru v -organických látkach možno po predbežnej oxydácii, 
hydrogenácii a redukcii . 

Klasickou metodou je metoda C a r i o v a (1), pr i k tore j sa rozru
šuje organická látka dymiacou kyselinou dusičnou v zatavenej, silno-
slennej trubici vo zvláštnej, na tento účel skonštruovanej peci. Tejto 
metóde dá sa vyčítať jej zdĺhavosť. 

P ř e oxydáciu mokrou cestou boly navrhnuté ešte iné oxydovadlá, 
ako manganistan draselný a to v prost redí alkalickom 2 i (kyslom 3- 4, ďalej 
ehr oman alkalický 2, kyselina chloristá, ba a j e lektrooxydácia v prostře
dí kyseliny dusičnej. 

Síra sa dá oxydovať aj suchou cestou. K týmto m e t ó d a m pat r í оху 
dácia plynným kyslíkom 5,6 a tavenie látky s alkalicko-oxydačnou smě
sou. Ako alkalicko-oxydačné činidlá sa používajú peroxyd sodíka 7, smes 
peroxydu sodíka so sódou 8, sóda a dusičnan draselný 9 , eóda a manga
nistan draselný 1 0 , ako i hydroxyd draselný a dusičnan draselný 1 1 . 

V týchto pr ípadoch síra sa zoxyduje na síran, k torý sa stanoví. P r i 
týcbto operáciách je pot rebný platinový alebo niklový téglik. 

Spôsobom katalytickej hydrogenácie 1 2 a redukciou kovovým draslí-
koml3,14 alebo sodíkom v prost redí t ekutého amoniaku vzniká z orga
nicky viazanej síry sírovodík. 

Všetkými uvedenými metódami prevedie sa síra v ionizovanú formu 
a jej stanovenie deje sa buď vážkové, ako síran barnatý, alebo t i t račne, 
a to acidimetriciky, alebo jodometr icky. 

V našej práci snažili sme sa zjednodušiť metódu nielen čo sa týka 
chemikálií a aparatúr , ale i časové ju čo najviac skrátiť. Výsledky, do
siahnuté našou metódou, sú vzhľadom na upotrebiteľnosť a rýchlosť pre
vedenia veľmi uspokojivé a pre to ju považujeme za p o t r e b n é publiko
vať. 

Stanovenia sme prevádzali na chemoterapeut ikách typu sulfonami-
dového, sulfomočovine, na živočíšnych látkach ako vlasy, koža, na nepl
nenom vulkanizovanom kaučuku a anorg. s lúčeninách so sulfidicky via
zanou sírou. 

P r i našich stanoveniach navazovali sme 0,05 — 0,1 g látky a stano
venia prevádzali sme v kadičkách o obsahu 400 ml, pr ikrytých hodinko
vými skielkami. Zoxydovanú, organicky viazanú síru stanovili sme váž
kové ako síran barnatý, možno však použiť aj acidimetrické stanovenie'1 

po vysrážaní síranu benzidín-hydrochloridom. 
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Pracovný postup v hrubých črtách je nasledovný: 
Odvážená látka prenesie sa kvanti tat ívne do kadičky, pridá sa 0,25 

— 0 , 3 g jodidu draselného a ovlhčí sa niekoľkými kvapkami destilova
nej vody. P o t o m sa pridá 10 ml dymiacej kyseliny dusičnej, ďalej 10 
ml kyseliny soľnej a varí sa tak dlho, kým neuniknú kysličníky dusíka 
a tekutina n e n a d o b u d n e vínovo-žltú farbu. P o vychladnutí s'teny kadič 
ky a skieilko sa spláchnu destilovanou vodou a roztok sa doplní na ce^ko 
vý objem 80 — 100 ml, pridá sa 0.25—0,3 g jodidu draselného a varí 
sa dotiaľ, kým sa tekut ina neodfarbí. K látkam, k toré pr i zrie-
ďovaní vodou tvoTia zákal alebo srazeninu, pr idá sa poznove Jodid dra
selný, kyselina dusičná a soľná. 

Po prevedenej oxydácii, k torá trvá zpravidla 20 — 40 minú 4 , zrie 
di sa obsah kadičky vodou na 100 — 150 ml a sráža sa za varu rozto 
kom chloridu b a r n a t é h o . 

Týmto spôsobom stanovovali sme i síru. anorganicky viazanú v py
rite, k d e zoxydovanie normálnym pracovným postupom trvá príliš dlho. 

Podrobnost i tejto metódy a tabuľky sú uvedené v dis práci (kniž 
nica SVŠT). 

P r e informáciu uvádzame, že stanovenie sírv uvedeným spôsobom 
je kvant i tat ívne v medziach analytických chýb. P r i e m e r n é výsledky sta 
novenia organicky i anorganicky viazanej sírv majú rozdiel od kontrol
nej metódy 0 0,04 — 0,39%. 

Nami popísaná metóda má tieto výhody: 
1. rýchlosť a pomerná presnosť stanovenia. 
2. jednoduchosť prevedenia, 
3. malá spotreba a dostupnosť chemikálií. 

S ú h r n : 

Opísali sme metódu na stanovenie síry, viaz4nej organicky i anor-
ganickv. Oxydáciu prevádzali sme jodidom draselným, kyselinou dusič
nou a kyselinou soľnou a sírany stanovili sme vážkové, pričom ich mož 
no aj t i t račne stanoviť. 

S u m m a r y : 

We described the method of determinat ion of sulphur in organic 
and inorganic compounds. The oxidation was carried out by means of 
potassium iodide, nitric acid and hydrochloric acid, and the sulphates 
were determined gravimetrically, b u t it is possible to determine the 
sulphates also by t i t rat ion. 
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Biologické hodnotenie mužského a ženského 
sexuálneho hormonu 

FRANTIŠEK SELECKÝ 

Hneď na začiatku zdôrazňujeim, že nie je cieľom a ani účelom bio
logických metodík, aby sa považovaly za akýsi druh bežných rut inných 
analytických meraní . Nie, biologické metodiky vyhodnocovacie sú v 
podstate metodikami čisté výskumnými a exper imentálnymi, kde nám 
ide o stanovenie a zhodnotenie urči tého specifického účinku fyziologie 
kého toho alebo oného orgánu, alebo jeho sekrečného p r o d u k t u . Ide 
o to, stanoviť, aké zmeny nastanú v biologickom materiál i pod vplyvom 
najrôznejších látok. Sú to biologické metodiky, k toré nám umožňuj i 
stanoviť, či tá-ktorá látka je schopná, nahradiť funkciu urči tého meta-
bolitu — v našom prípade h o r m ó n u . Pomocou nich bolo možné objaviť 
a definovať veľa účinných látok a dnes už tak nevyhnutných liekov. 
Kontrolná biologická metodika rut inná sa používa iba v tých pr ípadoch, 
kde nieto ešte bezpečného kr i tér ia chemickej analýzy, keď s tanovením 
určitých chemických vlastností nemáme zaručenú tú istú biologická 
hodnotu liečiva, 'ktorá sa koniec-koncov musí potom zračiť vo svojom 
terapeut ickom efekte. Je tomu tak najmä pri látkach, k t o r é sú chemie 
ky vôbec ešte nedefinované, alebo aj pr i látkach, získaných z biologie 
kého mater iá lu, i keď je tento už v p o m e r n e čistej forme, ale celá sú 
hra konečného biologického efektu nie je zaručená chemickými ikon 
štantami. Pravdaže, konečnou snahou je vždy dospieť k chemickej ana
lýze, k torá je vo veľkej väčšine prípadov menej pracná a rýchlejšia, čo 
už je zrejmé z toho, že pr i biologických metodikách sa pracuje so živým 
materiálom, kde sa musí čakať na priebeh životných biologických reak
cií oveľa dlhšie, ako na priebeh reakcie v skle. Toto sa vo veľkom počte 
prípadov aj podari lo. Podari lo sa to vďaka teamovej spolupráci a my
slím, že nikde sa tak táto teamová spolupráca neosvedčila, ako práve 
v doméne výskumu liečiv. Myslím, že by mi n ik to nevedel vymenovať 
novší objav terapeutický, ktorý by sa nebol realizoval za súčinnosti ehe 
mika-organika, syntetika, analytika, fyziológa, farmakológa, kl inika, 

3 


