140 CHEMICKE ZVESTI 17, 140 — 145 (1963)

POVODNE OZNAMENIA

Stanovenie vapenatych soli meranim intenzity odrazeného
beta Ziarenia
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Katedra radiochémie a radiaénej chémie Slovenskej vysokej §koly technickej, Bratislava

Krajské kontrolné laboratérium KUNZ Zdpadoslovenského kraja. Bratislava

Pri prechode beta Ziarenia latkou menia beta éastice interakciou s atémami
prostredia svoj smer. Urdita ¢ast beta ¢astic menf smer natolko, zZe sa z daného
prostredia §iria opadnym smerom. Takyto rozptyl sa potom oznaduje ako
odraz beta #iarenia. Aj ked mechanizmus odrazu beta Ziarenia je velmi zlozity
a doteraz nebol teoreticky presne vysvetleny, existuji dobre definované
empirické zavislosti, ktoré sa v poslednom ¢ase s dspechom vyuzivaji v che-
mickej analyze [1].

Celkovy odrazovy efekt zdvisi najmé od atémového &isla skiimanej latky,
dalej od maximalnej energie beta Ziarenia, ako aj od hribky vrstvy latky, na
ktord beta Ziarenie dopadd. Okrem uvedenych faktorov mézu na odrazovy
efekt vplyvat aj iné, napriklad geometrické usporiadanie, fyzikalne vlastnosti
a pod. [1].

Analyza zaloZend na merani odrazeného beta Ziarenia vyuziva zavislost
intenzity odrazeného beta Ziarenia od atémového é&isla skimanej latky. Ak
skimana latka obsahuje iba jednu zlozku, intenzita odrazeného beta Ziarenia
je funkciou poétu atémov tvoriacich dand molekulu a ich atémovych éisiel.
V pripade zmesi je tato zavislost zloZitejsia, analyzu v8ak mozno vykonat na
zaklade kalibra¢nej krivky alebo porovnavanim so Standardom. Presnost
stanovenia pritom zavisi predovietkym od rozdielnosti strednych atémovych
¢isiel jednotlivych zloziek zmesi za podmienok ich rovnomerného rozdelenia
v celom objeme vzorky. Presnost sa vo v8eobecnosti méze zvicSovat zvysova-
nim poétu nameranych impulzov.

Utelom tejto prace bolo vyuzit analytickd metédu, zalozend na merant
intenzity odrazeného beta Ziarenia, na kvantitativne stanovenie obsahu vap-
nika napriklad vo farmaceutickych pripravkoch, pridom sa osobitny déraz
kladol na rychlost a reprodukovatelnost tohto postupu, ako aj na skutocnost,
%e po analytickom ohodnoteni ostdava pripravok neporusSeny. Pre pokusy sa
zvolil injekény roztok glukonanu véapenatého, roztok chloridu vapenatého
a zlt4 sirové mast.

Vapenaté soli sa vo vidsine prac, ba aj v niektorych liekopisoch stanovuja
vazkove [2], pripadne manganometricky [3] alebo kolorimetricky [4]. Dalsim
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postupom pri kvantitativnom ohodnoteni vapenatych soli v tuhej forme alebo
aj vo forme roztokov si komplexometrické stanovenia [5] za pouzitia erio-
chréméerne T ako indikatora, resp. murexidu, ¢o sa osvedéilo najmé v pripade
masti a inych galenickych pripravkov [6]. CsL 2, Doplnok 1 [7] zavidza kom-
plexometrické stanovenie vapenatych soli na metyltymolovi modrid. Radio-
metrické stanovenie zli¢enin vapnika pomocou radioizotopu **Ca sa vypraco-
valo v predchadzajicej praci [8].

Experimentalna éast

Meracie zariadenie

Zariadenie pozostéva z GM poditacej trubice (1), z prstencového Ziari¢a umiesteného
v zliabku oloveného tienidla (2) a z posunovacieho systému. Umoziiuje menit vzdialenost
v intervale 0—5 cm s tym, Ze skimand ldtka bola stdle v rovine rovnobeznej s rovinou
ziariéa. GM pocitacia trubica bola zapojend na nukledrny podita¢ Tesla BM 353. Schému
pouzitého meracieho zariadenia vidiet na obr. 1.

'
Obr. 1. Schéma merania interzity odraze- Obr. 2. Zistovanie optimélnej
ného beta ziarenia GM pocitacou trubicou. vzdialenosti skimanej latky
1. GM poditacia trubica; 2. prstencovy Zia- od prstencového Ziarida.

ri¢; 3. skumang ldtka v Petriho miske.

Prstencovy ziarié (2) v zdsade spiiia vistky poziadaviky potrebné na dosiahnutie maxi-
mélnej rozliSovacej schopnosti:

a) trubica sa d4 dokonale odtienit od priameho Ziarenia, ktoré v danom pripade by
bolo sudastou pozadia,

b) aktivita Ziarida a tym aj intenzita odrazeného Zziarenia sa moéze zvolit Tubovolne
velké,

c) Ziarenie sa odrdZa iba od skimanej létky (3).
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Prstencovy ziari¢ presnej geometrie a symetrického pola sa pripravil poamalgamova-
nim medeného drétu @ 0,5 mm. Ako Ziarié sa pouzil rddioizotop télium 204 s dobou polo-
viéného rozpadu 2,7 roku a s energiou 0,76 MeV. Amalgdm **T1 sa pripravil elektrolytic-
kym vyluéenim télia do ortuti. Trubica sa od priameho Ziarenia odtienila olovenym
prstencom. so zliabkom, do ktorého sa vlozil ziarid.

Optimédlna vzdialenost skimanej ldtky od prstencového ziarida (ked je rozliSovacia
schopnost najvéésia), umiesteného v profilovanom Zliabku oloveného tienidla, uréila sa
zo vztahu (obr. 2):

2r
tg o, + tg a,

h(amax) =

Pre nés pripad (obr. 1), ked «, = 0, «, = —7‘:—, dostaneme:

h(omax) = 2r = 3,8 cm.

Vzdialenost skiimanej latky od prstencového Ziariéa sme teda zvolili na 3,8 cm.

Pracovny postup

Skumang léatka, ktord pri naSich pokusoch bola v kvapalnej alebo mastovej forme,
bola v Petriho miske v hrubke (1,5 cm) védSej, nez zodpovedd hodnote nasytenej vrstvy
(~ 60 mgfem?), vo vzdialenosti 3,8 cm od prstencového Ziariéa. V pripade masfovych
preparétov sme sa snaZili pripravit létky na meranie tak, aby ich povrch bol dokonale
hladky. Dizku éasového intervalu vSetkych merani sme volili tak, aby stredné relativna
kvadratickéd chyba nepresahovala 0,5 9. Pri analyzach sme pracovali podla kalibraénej
krivky, ktoru sme zostrojili pomocou prepardtov so zniémym obsahom stanovovanej
zlozky. Kalibraéni krivku sme zostrojili vynesenim zdvislosti efektu odrazu (priamo
v imp./min.) v zévislosti od percentudlneho mnozstva hladanej zlozky. Pomocou takto
zostrojenej kalibraénej krivky sme potom mohli za kratky éas (1—15 minut) uréit obsah
stanovovanych zloziek v skimanej vzorke. Pre ilustréciu je na obr. 3 uvedens kalibraéné
krivka pre roztok chloridu védpenatého. V priebehu merania vSetky faktory, ktoré by sa
mohli menit, musia byt rovnaké: treba pouzit tu istd Petriho misku (alebo inu kyvetu),
ten isty zdroj ziarenia a tu istd GM poéitaciu trubicu.

IMEMIN.
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Obr. 3. Kalibra¢nd krivka
pre ohodnotenie koncentré-

’ y : cie roztoku chloridu vépena-

@ 4 50 51 52 ZCaChbHC tehey
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Vysledky analyjz

V tab. 1 st zachytené vysledky analytického ohodnotenia roztokov glukonanu vépe-
natého v rozmedzi koncentrécii pouzivanych pre injekéné roztoky. Vysledky stanovenia
zfskané meranim intenzity odrazeného beta Ziarenia sa porovnali s vysledkami ziskanymi
komplexometrickou titrdciou. Pri poditani rozdielu vysledkov pri obidvoch postupoch
vysledok komplexometrického stanovenia sa bral za 100 %,.

Tabulka 1

T " % glukonanu % glukonanu
Vzorka % ﬁ::n;mu vépenatého vépenatého Rozdiel
&. o g t6h. stanovené stanovené v %
apenateho komplexometricky | odrazovou metédou
1 9,00 8,91 9,07 +1,796
2 9,50 9,46 9,43 —0,317
3 10,00 10,04 9,92 —1,19
4 10,50 10,50 10,55 40,476
5 11,00 10,94 11,01 +0,640

V tab. 2 st uvedené vysledky ziskané pri roztokoch chloridu védpenatého v pribliznej
koncentricii podla CsL 2. Vysledky stanovenia sa porovnali s vysledkami ziskanymi
argentometricky.

Tabulka 2

Vzorka Teoret. % % CaCl, . 6H,0 % Cacl, - 6]?20 Rozdiel
& CaCL. . 6H.O stanovené stanovené v %
: 2R argentometricky |odrazovou metddou o
1 48,00 47,97 48,08 +0,229
2 49,00 48,85 48,90 40,1025
3 50,00 50,18 50,05 —0,259
4 51,00 50,91 50,87 —0,0786
5 52,00 52,07 52,10 +0,0576

'V tab. 3 st vysledky pre preparéty Zltej sirovej masti (Unguentum sulfuratum flavum).
Vysledky stanovenia sa porovnali s vysledkami ziskanymi komplexometrickou titréciou.

Vypracovand metéda je pomerne velmi rychla, presnd a pohodlng, vhodné na rychlu
previadzkovi kontrolu. Skimand ldtka sa nespotrebovéva. Zmena skupenstva, teplota
skiimanej latky nemd vplyv na vysledky stanovenia. PouZivané meracie zariadenie je
velmi jednoduché a univerzdlne a moéze sa pouzit na analyzu tuhych, tekutych a masto-
vych pripravkov.
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Tabulka 3
o .

Vzorka Teoret. % o G0y v i % Ci:CO:, lriass Rozdiel

- CaCO sta.novene. stanovené v 9%

3 komplexometricky | odrazovou metédou °
1 8,00 7,98 7,95 —0,376
2 8,40 8,48 8,50 +0,236
3 9,10 9,02 8,94 —0,886
4 9,80 9,85 9,83 —0,203

Stihrn

Vypracovala sa jednoduchd a presnd metéda na stanovenie zlddenin vap-
nika napriklad v niektorych farmaceutickych pripravkoch, kde pritomnost
ubli¢itanu vépenatého je dolezitd pre ich Géinnost, na zéklade merania inten-
zity odrazeného beta Ziarenia. Pri merani sa pouzil prstencovy %iarid v spojent
s GM poditacou trubicou. Vypracovany postup je rychly a vhodny pre sériové
analyzy. Jeho vyhodou je, Ze analyzovany pripravok ostdva neporuSeny.

ONPEJEJIEHUE COJIENl KAJBUUA U3MEPEHUEM UHTEHCHBHOCTU
OTPAMEHHOTI'O g-U3JAYYEHNA

I0. Teaspemn, M. llapmynoBa, f. Kaac

Kadenpa pajuoxmman n pajuanuonsoil xuMan CrnoBamKkoro HOJIMTeXHAYECKOro MACTHTYTA,
Gpatucnasa
ObmactHast KoHTponbRas Jadoparopus OJ3 3amapHocioBalkoro Kpas, DBpartncmasa

Brur paspaboTad IpocToil M TOURLLH METOJ OIIPeesICHAA COeJUHCHAN KalbLAs, HallpuMep
B HEKOTOPLIX ()apMAaIeBTHUYSCKAX IIpernapaTax, B KOTOPHLX IPUCYTCTBHE YIJICKUCIIOTO Kalb-
OUA BaXKHO AJIA MX 3PP3KTHBHOCTH, HA OCHOBEe M3MEDeHHA MHTEHCHBHOCTH OTPAKeHHOTO
p-manyuenus. [ maMepeHmil OuiI MpEMeHEH KOJbHeoOpasHEil HCTOYAMK B CoUeTAHHH
€ Ta30BHM TOpHEBLM CcUeTIAKOM. OmpejeldenHs IO 3TOMY MeTO)y IpOBOJiATCA OnICTpO,
1109TOMY OH yA00eH s cepHilHhX aHATM30B. Ero mpeuMymizcTBO COCTOMT B TOM, 4TO aHA-
JIMBHPYeMLld IIpenapaT He pPas3pyIHaeTcsd.
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BESTIMMUNG VON CALCIUMSALZEN DURCH MESSUNG DER INTENSITAT
DER RUCKGESTREUTEN BETASTRAHLUNG

J. Tolgyessy, M. Sardunovs, J. Klas

Lehrstuhl fiir Radiochemie und Strahlenchemie an der Slowakischen Technischen
Hochschule, Bratislava

Kreiskontrolllaboratorium KUNZ des westslowakischen Kreisgebietes, Bratislava

Es wurde eine einfache und genaue Methode zur Bestimmung von Calciumverbindun-
gen, z.B. in gewissen pharmazeutischen Prdparaten, ausgearbeitet, in denen die Anwesen-
heit von, Caleciumearbonat fiir die Wirksamkeit dieser Préiparate wichtig ist, u.zw. auf
der Grundlage einer Messung der Intensitéit der riickgestreuten Betastrahlung. Bei dieser
Messung wurde ein Ringstrahler in Verbindung mit einem Geiger—Miiller—Zéahlrohr
verwendet. Dieses ausgearbeitete Verfahren. ist rasch durchfithrbar und, fiir die Vornahme
von, Serienanalysen geeignet. Sein Vorteil besteht namentlich darin, dass das analysierte
Priparat unbeschédigt bleibt.
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