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(64) Slozky pro pfipravu tlumivého média k fotometrickému stanoveni vapniku
o-kresolftaleinkomplexonem

Pifedm&tem vyndlezu je pou¥itf{ 1-smino-
1-desoxaldos a Jejich N-substituovanych
metylderivdth a etylderivdtd ve formé&
bdzl nebo soli jJeko sloZek pro pfipravu
tlumivych médi{ k fotometrickému stanoveni
védpniku o-kresolftaleinkomplexonem. Stanove-
ni védpniku uvedenym zpdsobem lze pouZit '
v obecné enelytické chemii, p¥i analyze vod
a v klinické biochemii. N
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Predmitem vyndlezu jsou slofky pro pFipravu tlumivého média k fotometrickému stanoveni
vépniku o-kresolftaleinkomplexonem.

Stanoveni vépniku je &astou opersci v obecné enalytické chemii, pti enalyze vod a v kli-
nické biochemii. Vedle ostatnich zplsobd se pomdrn& Z¥asto, zejméne pro stanoveni nizkych
mno%stvi vépniku, pou¥ivaji metody spektrofotometrické, zalo¥ené na vzniku barevnych slou-
%enin po reekci vépniku s vhodnymi &inidly, Jjako Jsou napt{klad: murexid, glyoxal-bis(2-
-hydroxyanil), metyl- a dimetylglyoxal, o-kresolftaleinkomplexon, thymolftaleinkomplexon,
metylthymolovd mod¥ a dalsf,

V posledni dob& se pro fotometrické stanoveni védpniku, zejména v klinické biochemii,
vyu¥fvd jako &inidlo o-kresolftaleinkomplexon, ktery poskytuje v slkalickém prost¥edi
s védpenatymi ionty dervend af fislov&Zerveng zbarvené komplexy. Stanoveni se provddi
obvykle pii pH 10 a% 11 ve vodném nebo gdste¥nd nevodném prost¥ed{ a v p¥itomnosti vhodného
tlumiZe. ProtoZe o-kresolftaleinkomplexon neni &inidlem pro vépnik zcela specifickym,
je tieba maskovet ho¥lik a $23ké kovy, zejména Zelezo, které Jjsou bud obsaZeny v analjyzo-
vaném vzorku nebo jsau jako stopové ne¥istoty obsaZeny v chemikdlifch pou¥itych k analyze.
Dosud popsané postupy yyufivaji k maskovédni ho¥&iku 8-hydroxychinolin nebo titanovou
$1uf & k maskovédni t&Zkych kovd kyenid draselny.

P#i Potometrickém stanoveni vdpniku je dosud obvyklé slo¥eni reakdni smési ndsledujicis
koncentrace vépniku 5 a% 60 jmol/l, o-kresolftaleinkomplexon 25 a% 100 pmol/l, 8-hydroxy-
_chinolin 3 a% 9 mmol/l, kyenid draselny 0,5 e% 5 mmol/l a alkalicky pufr o pH 10 e¥ 11
a koncentraci 0,1 a% 2 mol/l.

Jako pufry jsou ufivédny napPikled hydroxid emonny v kombinaci s chloridem emonnym,
glycin, diethylemin, diethenolamin, 2-amino-2-methylpropanol a del3i, obvykle v kombinaci
pFisludné bdze s kyselinou chlorovodikovou. V n¥kterych p¥ipadech obseshuje reak&ni smds
jedts dimetylsulfoxid nebo metanol v mnoZstvi do 30 objemovych dild.

Semotny o-kresolftaleinkomplexon obsshuje vidy Jisté mno¥stvi vedlejsich barevnych ne-
gistot, zejména volného o-kresolftaleinu, které v aslkalickém prostPed{ ebsorbuji v absorp&nim
pdsu jeko o-kresolftaleinkomplexon nebo jeho komplexy s vdpnikem.

Obsah t&chto ne¥istot s postupem &msu je¥t® obvykle naristé, nebof o-kresolftaleinkom-
plexon neni v roztoku sni v pevném stavu dokonale stély. P¥{tomnost té&chto nedistot se pro-
jevuje zejména vysokou absorbanci slepého pokusu, co¥ vyznamn¥ sniZyje Jjak presnost, tek
i sprdvnost p¥i enelyze vépniku.

Vliv volného o-kresolftaleinu a dal¥ich barevnych nedistot v o-kresolftaleinkomplexonu
se obvykle potladuje sniZenim dielektrické konstenty reskéniho prostiedi piiddnim nevodnych
rozpoudtddel Jako Jjsou,napfikled metenol, dimetylsulfoxid, etylenglykol a podobn&, nebo tak,
%e se jako pufry u¥ivaji zne&n& koncentrované roztoky rdznych aminoalkohold. Tek nap¥iklad
v pPipedd nejlastdji uiivaného 2-amino-2-metylpropanolu je Jjeho koncentirace v reakéni sm&si
1,7 8% 3 mol/1, .

Snifeni dielektrické konstanty reask&niho média md za ndsledek ﬁeden sniZeni absorbance
slepého pokusu, ale snifuje soudasn& neZddoucim zpisobem moldrni absorpdni koeficient kom-
plexu vépniku s o-kresolftaleinkomplexonem. Dal3i nevyhédou je zvySovdni dielektrické konsten-
ty reak¥niho prost¥edf je skute¥nost, Ze se znaln¥ zufuje linedrni &dst kalibradni kPivky.

V #ed® p¥ipadd Je p¥i obsahu nevodného rozpoudtédla v reakdni smési nad 20 % hmotnostnich
pribsh kalibradni funkce prakticky v celém rozsahu nelinedrni. Je tedy %ddoucf nelgzt k fo-
tometrickému stanoveni vépniku o-kresolftaleinkomplexonem tekové tlumivé médium, které by
uvedené nevphody nemélo.
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K odstren&ni shora uvedenych nedostatkd smdFfuje vyndlez, jeho% podstatou Jje pouZitd
{_amino-1-desoxyaldos a jejich N-substituovenych metyl- a etylderivétd ve form¥& bdz{ nebo
solf, nap¥iklad N-metyl-1-emino-!-desoxyglukézy, N-diethyl-1-amino-T-desoxymandzy nebo
1-amino-1-desoxylektdzy Jako sloZek pro piipravu tlumivych médif k fotometrickému stanoveni
vépniku o-kresolftaleinkomplexonem.

Tlamivé média podle vyndlezu mohou byt plipravena kombinaci bdze s vhodnou kyselinou,
s vyhodou chlorovodikovou nebo p#imo kombinaci bdze & Jeji soli. Podle potfeby miZe byt
médium stebilizovédno pPidevkem létek potledujicich bekteridlni kontaminaci, nap¥iklad
azidem sodnym nebo kyenidem draselnym. U%inky tohoto Pedeni ge daj{ zvy3it té% pridavken
8-hydroxychinolinu, ktery se n&kdy p¥i analyze vépniku u%ivé k maskovéni iontd hoP&iku.

N-substituovené-1-amino-{-desoxyaldosy Jjsou béze s disocialnfmi konstentami pI(a v roz-
mezi 9,4 8% 9,8 a jsou tedy vhodné Jako pufry pro oblast pH, kde se obvykle stanoveni vdpni-
ku o~kresolftaleinkomplexonem provddi. Krom& optimélni p.ufrovsci schopnosti mé feXenf podle
vyndlezu dal¥i neodekdvané vlastnosti ve vztahu k tomuto specifickému uziti.

Hlavni vyhody sloZek pro pPipravu tlumivych médif podle vyndlezu ale vyplynou ze
srovnini s dosud nejlast&ji uZfvanym pﬁfrem pro stanovenf vdpniku o-kresclftaleinkomplexo-
nem, tedy s 2-amino-2-metylpropanolem. P¥i pouZit{ tlumivych médif podle vyndlezu Je
optimélni koncentrace tlumide v reekdnf smési 0,1 a% 0,3 mol/l, zatimco u srovndvaného
pufru 1,7 a% 3 mol/l, Tlumivé média -podle vyndlezu soulasn& podstatn& zvy3uji citlivost re-
akce vdpniku s o-kresolftaleinkomplexonem, a to &% o 40.%, Jsou tedy pro stanoveni
vépniku mnohem vhodn¥jsi.

Dal¥i vyhode slofek pro pP¥ipravu tlumivych médii podle vynéiézu plyne z jejich pom&rnd
nizké moldrni koncentrace pot¥ebné pro stanoven{ vdpniku. Koncentrace médif podle vyndlezu
se srovndvenym pufrem je v reakdni sm&si aZ 8krédt ni%3f, co% s ohledem na cenové relace zna-
mend podstatné sniZeni ndkladd.

Neposledni vyhodou sloZek pro p¥ipravu tlumivych médii'podle vynédlezu je, Ze pribé&h
kalibra¥ni funkce pro vépnik je v celém oboru obvykle mdFenych sbsorbanci linedrni,

Priklad 1

P*iprav{ se pufr obsahujfci v 1 000 ml vodného roztoku 0,16 mol/1 N-metyl-1-amino-
-1-desoxyglukézy a 0,01 mol/l szidu sodného. Jeho pH se upravi kyselinou chlorovodikovou
ne 10,6 p¥i 25 °C. .

P¥riklad 2 .

P¥ipravi se préskovd smds sloZend z 10 hmotnostnich 41ld 1-amino-1-desoxygalaktozy a 2
a¥ 4 hmotnostnich df1d hydrochloridu 1-emino-1-desoxygalaktdzy. Pfed poufitim se rozpustf
30 g této sm&si v 1 000 ml vody..

P¥{f{klad 3

Pyipravi se pufr obsajjujic{ v 1 000 ml vodného roztoku 0,2 molu N-dietyl-1-emino-1-
desoxymandzy, 0,05 mold 8-hydroxychinolinu a pH se upravi kyselinou thlorovodikovou na
o
10,5 p¥i 25 “C.
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PREDMET VYINALEZU

PouZiti 1-emino-1-desoxyaldos a jejich N-substituovenych metylderivétl a etylderivédtd
ve form¥ bdzi nebo soli, nap¥iklad N-metyl-l-emino-1-desoxyglukdzy, N-dietjl-l=-emino-1-
-desoxymanosy nebo 1-amino-1-desoxylaktdzy jeko sloZek pra p¥ipravu tlumivych médif
k fotometrickému stanoveni védpniku o-kresolftaleinkomplexonem.
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