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Novy spbsob stanovenia siry

DOBROSLAV PRISTAVKA a ZDENO VOTICKY

Stanovit siru v organickych latkach moZno po predbeZnej oxydacii,
hydrogenacii a redukeii.

Klasickeu metédou je metéda Cariova (1), pri ktorej sa rozru-
Svie organicka latka dymiacou kyselinou dusiénou v zatavenej, silno-
stennej trubici vo zvlaitnej, na tento Gécl skon3truovanej peci. Tejto
metéde da sa vyéitat jej zdihavost,

Pre oxydiciu mokrou cestou boly navrhnuté eite iné oxydovadla,
ako manganistan draselny a to v prostredi alkalickom® i kyslom3.4, d'alej
chroman alkalicky®, kyselina chlorista, ba aj elektrooxyddicia v prostre-
di kyseliny dusiéne;j.

Sira sa d4a oxydovat aj suchou cestou. K tymto metédam patri oxy-
dicia plynnym kyslikom 5.6 a tavenie litky s alkalicko-oxydaénou sme-
scu. Ako alkalicko-oxydaéné ¢&inidla sa pouZivaji peroxyd sodika’, smes
peroxydu sodika so sédou®, s6da a dusiénan draselny’, s6da a manga.
nistan draselny'®, ako i hydroxyd draselny a dusiénan draselny''.

V tychto pripadoch sira sa zoxyduje na siran, ktory sa stanovi. Pri
tychto opericiach je potrebny platinovy alebo niklovy téglik.

Spésobow katalytickej hydrogenacie'® a redukeciou kovovym drasli-
kom13,14 alebo sodikom v prostredi tekutého amoniaku vznika z orga-
nicky viazanej siry sirovodik.

Vietkymi uvedenymi metédami prevedie sa sira v ionizovanii formu
a jej stanovenie deje sa bud vaZzkove, ako siran harnaty, alebo titracne,
a to acidimetricky, alebo jodometricky.

V naSej praci sna%ili sme sa zjednodu3if metédu nielen o sa tyka
chemikalii a aparatidr, ale i €asove ju o najviac skratit. Vysledky, do-
siahnuté naSou metédou, su vzhladom na upotrebitelnost a rychlost pre-
vedenia velmi uspokojivé a preto ju povazujeme za potrebné publiko-
vat,

Stanovenia sme previdzali na chemoterapeutikich typu sulfonami-
dového, sulfomotCovine, na Zivocisnych latkach ako vlasy, koza, na nepl-
nenom vulkanizovanom kauduku a anorg. sliéeninach so sulfidicky via-
zanou sirou.

Pri naSich stanoveniach navazovali sme 0,05 — 0,1 g latky a stano-
venia prevadzali sme v kadidkich o obsahu 400 ml, prikrytych hodinko-
vymi skielkami. Zoxydovant, organicky viazani siru stanovili sme vaz-
kove ako siran barnaty, moZno vsak pouZit aj acidimetrické stanovenie’
po vysrazani siranu benzidin-hydrochloridom.



Pracovny postup v hrubych értach je nasledovny:

Odvazena latka prenesie sa kvantitativne do kadicky, prida sa 0,25
-—0,3 g jodidu draselného a ovlhéi sa niekolkymi kvapkami destilova-
nej vody. Potom sa pridd 10 ml dymiacej kyseliny dusiénej, dalej 10
ml kyseliny solnej a vari sa tak dlho, kym neuniknua kysliéniky dusika
a ‘tekutina nenadobudne vinovo-Zlti farbu. Po vychladnuti steny kadié
ky a skielko sa splichnu destilovanou vodou a roztok sa doplni na ce'ko
vy objem 80 — 100 ml, pridi sa 0.25—0,3 g jodidu dracelného a vari
sa dotial, kym sa tekutina neodfarbi. K 1liatkam, ktoré pri zrie-
d'ovani vodou tvoria zdkal alebo srazeninu, prida sa poznove jodid dra.
selny, kyselina dusiéna a selna.

Po prevedenej oxydacii, ktora trva zpravidla 20 — 40 mint’, zrie-
di sa ohsah kadicky vodou na 100 — 150 ml a sraza sa za varu rozto-

kom chloridu bharnatého.

Tymto spdsobom stanovovali sme i siru. anorganicky viazami v py-
rite, kde zoxydovanie nermalnym pracovnym postupom trva prili§ dlho.

Podrobnosti tejto metédy a tabulky s uvedené v dis, praci (kniz
nica SVST).

Pre informdiciu uvadzame, e stanovenie sirv uvedenym spdsobom
je kvantitativne v medziach analytickych chyb. Priemerné vysledky sta
nevenia organicky i anorganicky viazanej siry maja rozdiel od kontrol.
nej met6dy® 0,04 — 0,39%.

Nami popisand metéda ma tieto vyhody:

1. rychlost a pomerna presnost stanovenia,

2. jednoduchost prevedenia,

3. mala spotreba a destupnost chemikalii.

Stihrn:

Opisali sme metédu na stancvenie siry, viazanej organicky i anor-
ganickv. Oxydaciu prevadzali sme jodidom draselnym, kyselinou dusié-
nou a kyselinou selnen a sirany stanovili sme vazkove, pricom ich moZ
no aj titraéne stanovit.

Summary:

We described the method of determination of sulphur in organic
and incrganic compounde, The oxidatien was carried out by means of
potassium ijodide, nitric acid and hydrochloric acid. and the sulphates
were determined gravimetrically, hut it is possible to determine the
sulphates also by titration.
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Biologické hodnotenie muzZského a Zenského
sexualneho hormonu

FRANTISEK SELECKY

Hned na zatiatku zdéraziiujem, Ze mie je cielom a ani ucelom bio.
logickych metodik, aby sa povazovaly za akysi druh beznych rutinnych
analytickych merani. Nie, biologické metodiky vyhodnocovacie si v
podstate metodikami &iste vyskumnymi a experimentalnymi, kde nam
ide o stanovenie a zhodnotenie uréitého specifického uéinkn fyziologic-
kého toho alebo oného organu, alebo jeho sekreéného produktu. Ide
o to, stanovif, aké zmeny nastanii v biologickom materiali pod vplyvom
najroznejSich latok. S to biologické metodiky, ktoré nam umoZiuji
stanovit, ¢i ta-ktora litka je schopna mnahradit funkciu uréitého meta-
bolitu — v naSom pripade horménu. Pomocou nich bolo mozné objavit
a definovat vela uéinnych litok a dnes uZ tak nevyhnutnyeh liekov.
Kontrolna biologickd metodika rutinna sa pouZziva iba v tych pripadoch,
kde nieto este bezpeéného kritéria chemickej analyzy, kel stanovenim
urcitych chemickych vlastnosti nemame zarudenii ti ista biologick:
hodnotu liefiva, ktora sa koniec-koncov musi potom zralif vo svojom
terapeutickom efekte. Je tomu tak najmi pri latkach, ktoré sia chemic
ky vobec eSte nedefinované, alebo aj pri latkach, ziskanych z biologic-
kého materialu, i ked je tento uz v pomerne éistej forme, ale cela si-
hra kone&ného biologického efektu nie je zarutena chemickymi kon
§tantami. PravdaZe, koneénou snahou je vzdy dospiet k chemickej ana-
lyze, ktora je vo velkej viaéSine pripadov menej pracna a rychlejsia, éo
uz je zrejmé z toho, Ze pri biologickych metodikach sa pracuje so Zivym
materidlom, kde sa musi ¢akat na priebeh Zivetnych biologickych reak-
cii ovela dlhSie, ako na priebeh reakcie v skle. Toto sa vo velkom pocéie
pripadov aj podarilo. Podarilo sa to vdaka teamovej spoluprici a my-
slim, Ze nikde sa tak tato teamova spoluprica neosvedéila, ako prave
v doméne vyskumu lieéiv. Myslim, Ze by mi nikto nevedel vymenovat
nov§i objav terapeuticky, ktory by sa nebol realizoval za siéinnosti che-
mika-organika, syntetika, analytika, fyziologa, farmakologa, klinika,



