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o~kresolftaleinkomplexonen

finidlo podle vynélezu obsahuje ve
vztahu k o-kreosolftaleinkompexonu urdité
nno¥stvi komplexonu na bézi kyseliny nit-
rilotrioctové, ethylendiamintetraoctové
nebo 1,2=diaminocyklohexan=N,N,N,*N?~tet=-
raoctové nebo Jejich alkalickych soli,
0,2 aZ 8 moll redukénich latek, napfiklad
kyseliny askorbové, thiomodloviny, amidu
kyseliny thioctové nebo thioglukosy. Mimo-
to dédle urdité mnoZstvi 8~hydroxychinolie
nu & neutradlnihe plnidla, napfiklad sod=-
nych nebo draselnych soll silnjch anorga=-
nickych kyselin.
Stanoveni vépniku pomoci &inidla podle
vyndlezu lze pouZit v obecné analytické
chemii, pPi analyze vod a v klinické bio-
chemii.
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Predmétem vyndlezu je &inidlo pro Ffotometrickd stanoveni

védpniku o-kresolftaleinkomplexonem.

Stanoveni vdpniku je dastou operaci v obecné analytické
chemii, p¥i snalyse vod a v klinické biochemii. Vedle ostat=-
nich zplisobl se pom&rn& dasto, zejména pro stanoveni nizkych
mnoZstvi védpniku, pouZivaji metody spektrofotometrické, zalo=-
Eené na vzniku barevnych sloudenin po reskci vdpniku s vhodny-
mi éinidly, jako jsou napriklad: murexid, glyoxal-bis(2-hy-
droxyanil), methyl- a diméthylglyoxal, o~kresolftaleinkomplexon,
thywolftaleinkomplexon, methylthymolovd mod® s dalif.

V posledni ddbé se pro fotometrické stanoveni vdpniku,
zejména v klinické biochemii, vyuZivd jako &inidlo o-kresole
'ftaleinkomplexon, ktery poskytuje v alkalickém prost¥edi vépe-
@atjmi ionty dervené ai fialovoéervené_zbarvené komplexy. Sta-
noveni se prevdadi obvykle p¥i pH 10 a¥ 11 ve vodném nebo &4g-
tedné vodném prostiedi a v pritomnosti vhodného tlumide. Pro-

toZe o-kresolftaleinkomplexon neni &inidlem pro vépnik zcela
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specifickym, Je t¥eba maskovat ho¥dik a t8%ké kovy, zejména Ze=

lezo, které jsou bud obsafeny v anslysovaném vzorku, nebo jsou
jako stopové nedistoty obsa¥feny v chemikdliich pouZitych k ana-
lyse. Dosud popsané postupy vyuZivaji k maskovdni ho¥dika 8-hy-ﬂ
droxychinolin nebo titanovou ¥luf a k maskovdni t8Zkfch kovid
kyanid draselny.

P#i fotometrickém stanoveni vépniku je dosud obvyklé

sloZeni reakdni smési hésledujici: koncentrace védpniku 5 aZ

60 ,umol/l, o-kresolftaleinkomplexon 25 af 100 ,umol/l, &hy-
droxychinolin 3 a% 9 mmol/l, kysnid draselny 0,5 a% 5 mmol/l

a alkalicky pufr o pH 10 aZ f1 8 koncentraci 0,1 a% 2 mol/l.
Jako pufry jsou poufivény nap¥iklad hydroxid emonny v kombinaci
s chloridem amonnym, glycin, diethylemin, diethanolamin, 2-ami-
no-2-methylpropanol a dalgi, obvykle v kombinaci pFislusiné bé-~
ze 8§ kyselinou chlorovodikovou. V nékferjch p¥ipadech obsahujei
regkdni smds jedtsé dime?hyléulfoxid nebo methanol v mnoZstvi

do 30 objemovych dild.

.Chemické vlastnosti o=-kresolftaleinkomplexonu, zv1é8t$ pak
jeho znadnd nesfabilita v alkalickém prosti¥edd, vyluduje moz~
nost p¥iprevit pro stanoveni védpniku jediné dinidlo, které by
soudasnd obsehovalo v jednom roztoku vdechny pot¥ebné kompo-
nenty. Takové dinldlo neni stabilni a velmi rychle ge rozklédd.
Proto se v praxi p¥ipravuje odd&lend, obvykle jako roztok
o-kresolftaleinkomplexonu g B=-hydroxychinolinem a zv185f roz-
tok pufru s kyenidem. Ovsem ani roztok o-kresolftaleinkomple~

xonu 8 8~hydroxychinolinemvnen1 dostatednd stabilni a musi byt
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uchovdn v temnu a za sniZené teploty. Dokonale stabilni neni

ani ssmotny o~kresolftaleinkomplexon, ktery je znadné hygrosko-
| picky. Jak jsme zjistili, v pribéhu skladovéni se rozklddd, po=-
dobné jako jeho vodné roztoky, za vzniku latek, které jsou v al-
kalickém prost¥edi barevné a absorbuji v absorpnim pdsu jako
samotny o-kresolftaleinkomplexon a jeho komplexy's védpnikeme.
To se projevuje zejiména vysokou absorbanci slepého pokusu p¥i
stanoveni vdpniku. Slepy pokus pFitom naristd imérné s rozkla-
dem o-kresolftaleinkomplexonu. Vysokd absorbance slepého poicu-
su zplUsobend rozkladnymi produkty o-kresolftaleinkomplexonu
negativné ovliivauje vlastni stanoveni vdpniku, sniZuje pies-
nost jeho stasnoveni a soudasnd se zuzZuje linedrni rozssh kali-

-~ bradéni funkce.

Rozklad o-kresolftaleinkomplexonu md jesSté dalsSi neZddou-
ci vliv, nebot klesad jeho G&innd koncentrace, je nutné jeho
mnodetvi v reakdni smdsi zvySovat, coZ se zpdtnd projevuje ne-

gativné p¥i vlastnim stanoveni vdpniku vyS3im slepym pokusem

a tedy daldim sniZenim pPesnosti stanoveni.

Absorbance slepého pokusu zdvisi nejen na obsashu rozklad-
nych produkti o-kresolftaleinkomplexonu v ¢inidle, ale i na ob=-
sahu vdpniku, ktery je jako skopovd nedistota vidy obsaZen jak
v samotném o-kresolftaleinkomplexonu, tak i v dals8ich chemikd-
liich ufivanych pro stanoveni vépniku, zejména v pufru. Stopovd
mnotstvi vdpniku nelze z t&chto chemikdlii jednoduchym zpliso-
bem odstranit, zvySuji vidy asbsorbanci slepého pokusu a nega-

$ivnd ovlivauji presnost celé analysy.
Je tedy $4douci pripravit takové &inidlo na basi o-kresol=-

ftaleinkomplexonu, které by potlalovalo nezddouci rozklad
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o=-kresolftaleinkomplexonu a soulasné eliminovaelo i neZddouci
vliv stopovych mnoZstvi vdpniku a daldich neéistot pritomnych

v uZivanych chemikdliich nebo i v analysoveném vzorku.

Vyde uvedené nevyhody podstatné sniZuje ¢inidlo pro foto-
metrické stanoveni vépniku o-kresolftaleinkomplexonem podle vy~
ndlezu, které spodivd v tom, Ze na 1 mol o-kresolftaleinkomple~
xonu obsahuje 0,01 a% 0,5 molu komplexotvorné ldtky na basi kyse~
liny nitriltriocctové, ethylendiamintetraoctové nebo 1,2-diamino-
cyklohexan=N,N,N,N~tetraoctové nebo jejich alkalickjch soli,

0,2 a¥ 8 moll redukdnich ldtek, nap¥iklad kyseliny eskorbové, thio-
modoviny, amidu kyseliny thiooctové nebo thioglukosy. Je vyhod-

né, obsahuje~li &inidlo ddle 20 aZz 60 mold 8~hydroxychindlinu
vztaZeno na 1 mol o-kresolftaleinkomplexonu a ddle 0,1 az 20
hmotnostnich dilG neutrdiniho plnidla, napiiklad sodnych nebo
draselnych soli silnych anorganickych kyselin, glycidy nebo

mikrokrystalickou celulosu nebo jejich smési.

§inidlo pro fotometrické stanoveni vdpniku podle vyndle-
zu mé oproti dosud uZivenym Sinidlim nékolik vyhod. Nejpod-
statnéjsd vﬁhodoﬁ je zvySeni stability o~kresolftaleinkomple~
xonu tim, ¥e dinidlo obsahuje antioxidenty a komplexony navo-
zujici redukdni prost¥edi a soudasné maskujici stopovd mnoZ-
stvi t&%kych kovl, které se na neZddoucim rozkladu o-kresol-
ftaleinkomplexonu podileji pravd8podobné katalytickym Gdinkem.

Potladeni rozkladu o-kresolftaleinkomplexonu v &inidle umoZnu~-
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je ndsledné uZit jeho menSi mnoZstvi pro vlastni stanoveni vép-

niku, nebot celé toto mno¥stvi je v dinidle pritomno v reaktive
ni form$. Disledkem je nizkd absorbance slepého pokusu a déle
Gispora spotPeby o~kresolftaleinkomplexonu ve srovndni s &inidly
pripravenymi dosud béZnym zplsobem, napriklad jako vodné rozto=-
ky, a to o 40 aZ 50%, coZ se ddle priznivE& projevuje dalSim

sniZenim absorbance slepého pokusu.

Pro pPipravu &inidls podle vyndlezu je vyhodné uZit kom-
plexotvornou ldatku ve formé zarudujici jeji dobrou rozpustnost,
napriklad jeko dvojsodné soli, které maji jesté druhotny stebili-
zadéni Gdinek, nebof navozuji mirné kyselé prostiedi po fozpuéfé—

ni &éinidla ve vodé.

Vedle zvySeni stability o-kresolftaleinkomplexonu je dal-
31 vyhodou &inidla podle vyndlezu jeho nizkd a témé¥ nekolisa-
jici obsorbancérslepého,pokusu, nebot komplexotvornd létkas obsa-
Send v dinidle soudasn& maskuje i stopovd mmoZstvi vdpniku a dal-
Sich kationt&; které jsou vidy pritomny zejména v chemikdliich

pot¥ebnych pro provedeni analysy, zejména v pufru.

Daldi vyznamnou vyhodou dinidla podle vyndlezu je skutec-
nost, Ze p¥i vitSind anelys vdpniku pfipadajicich v Uvahu, na-
priklad p¥i analyse séra nebo mozkomiéniho.moku; neni nutné pri=-
ddvat do reakéni smdsi kyenid uZivany dosud k potladeni inter-
ference t&¥kych kovi obsaZenych jak v pouZivanych chemikdliich
tak zejména v snalysovaném vzorku. Kyanid draselny, ktery je
zv14sté nébezpeén& jed, je nahrazen kombinovenym Géinkem anti~

oxidantd a komplexotvorné ldtky, a to v plné miFe. Ginidlo podle
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- vyndlezu tedy zaruduje bezpednou prdci a vyluduje moZnost dmysliné

nebo ndhodné intoxikace.

8inidlo podle vyndlezu lze s vyhodou p¥ipravit v pevném
stavu, napiiklad s poufitim neutrdlnich plnidel uvedeného typu,
které nemaji vliv na vlastni analysu vdpniku, ale umoZnuji
primyslovou virobu dinidla, zejména vhodn$j¥i homogenizaci
jednotlivych komponent, naveZovdni nebo tabletovéni, dlouho-
dobou stabilitu jak u vyrobece, kterd je vyhodnd pro sklado-
véni, tak i u spotiebitele. Pomdr sloZek plnidla ve smési mize
byt libovolny. Roztok &inidla k analyse se p¥ipravi jednoduchym

rozpudtdnim pevné smési ve vodé.

Priklad 1

Pripravi se homogenni smés obsahujici 0,015 g dvojsodné

goli kyseliny ethylendiamintetraoctové, 0,075 g amidu kyseli-
ny thiooctové, 0,272 g o-kresolftaleinkomplexonu, 2,25 g 8-hyw~
droxychinolinu a 17,39 g chloridu sodného. Vodny roztok &inid-
1a se p¥ipravi rozpudténim 4,0 g pevné smési v 1000ml deioni=-

gované vodye.

Priklad 2

Pripravi se homogenni smgs obsahujici 0,005 g kyseliny
1,2-diaminocyklohexan-N,N,ﬁ,Nitetraoctové, 0,020 g thioglu-
kosys 0,275 & o-kresolftaleinkompléxonu, 1,40'g.8-hydroxychi-
nolinu, 12,0 g maltosy a 1,0 g rozpustného Skrobu. Vodny roz=

tok se pripravi rozpudténim 0,450 g pevné smési ve 100 ml vody.
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P¥ipravi se homogenni smds obsshujici 0,045 g kyseliny
‘nitrilotrioctové, 0,270 g o-kresolftaleinkomplexonu, 0,285 g
kyseliny askorbové, 0,300 g polyvinylpyrolidonu & 14,0 g sira=-
nu draselného. Vodny roztok &inidla se p¥ipravi rozpudténim

0,40 g pevné smési ve 100 ml vody.

Piiklad 4

Do zkumavky se odm&#i 1,0 ml pufru o pH 10,6, p¥idd se
1,0 ml roztoku &inidla podle nékterého z piikladl 1 aZ 3
a 0,02 ml roztoku vzorku. Smés se promichd a zméri se absor-
bance proti slepému pokusu, ktery misto vzorku obsahuje deio-
nisovanou vodu. M8%i se v kyvetd o sile vrstvy 1 cm v abgsorp-

dnim pdsu 570 aZ 590 nm.
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$inidlo pro fotometrické stanoveni vdpniku o~kresolfta=-
leinkomplexonem, vyznelené tim, Ze na 1 mol o-kresolfta-
leipkomplexonu obsahuje 0,01 az 0,5 molu komplexotvorné
latky na basi kyselin& nitrilotrioctové, ethylendiamintetra-

octo#é nebo 1,2-diaminocykiohgxanﬁN,N,N;Nitetraécﬁové nebo

B

jejich alkelickjeh solf, 0,2 a% 8 moll redukinich ldtek, ne=

priklad kysellny askﬁrbGVe, thlomocOV1ny, amidu kyseliny
thlooctdvé nebo ﬁhioglukosy.

8inidlo podle bodu 1 vyznadené tlm, Ye obsahuae 20 a¥ 607"
moll 8—hydroxychinq11nu, vztaZeno na 1 mol o=-kresolftalein~
komplexonu. L i S
Sinidlo podle bodu 1 a/nebo 2 vyzneleni tim, Ze obsshuje

0,1 a¥ 20 hmotnostnich dild neutrdlniho plnidle, nap¥iklaed

ISOdnjch nebo draselnych soli silngfch anorganickych kyselin,

glycidy nebo mikrokrystalickou celulosu nebo jejich smési
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