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Analytické metody zaloZené na odraze a absorpci
radioaktivniho zafeni (VI)*
Stanoveni a-bromisovalerylmocoviny a kysliéniku zineénatého
ve smési organickych litek metodou zpétného rozptylu y zafeni**

E. HAVRANEK, P. SCHILLER

Katedra analytickej chémie Farmaceutickej fakulty
Univerzity Komenského, Bratislava

Pouziti zpétného rozptylu y zdfeni v kvantitativni analyse neni dosud
vénovéna patiiénd pozornost, piestoze jiz sama fysikdlni charakteristika
interakénich procest zidfeni s ldtkou ukazuje mozZnost pouziti rozptylu,
piedevsim nizkoenergetického zdieni v analyse bindrnich smési latek nebo
smési, které za bindrni z hlediska interakce mulZeme povazovat. Dosud
publikované préce se vesmés tykaji stanoveni popela v uhli, kontroly vlh-
kosti, kontroly tlousték a teoretickych otédzek interakce [1—9].

Intensita zpétné rozptyleného y zdi'eni I'x zdvisi na celé fadé faktord, jako je: 1. energie,
2. atomové ¢&islo (Z), 3. tloustka vrstvy, 4. geometrie méfeni.

1. Energie zafeni ovliviiuje typ interakéniho déje. Pii nizkych energiich se na interalkei
y zéafeni prevézné podili fotoelektricky jev. S ristem energie se vyraznéji projevuje
Comptontiv jev, ktery pievlddd u y kvant stfedni energie (do 2—3 MeV). Fotoelektricky
Jjev je absorpéni déj, rozptyl y zdfeni se déje pfedevsim Comptonovym jevem.

2. Atomové éislo. S ristem atomového éisla odrazejici latky zvétSuje se i podet elektront
v objemové jednotce a intensita zpétné rozptyleného zdfeni roste. Zavislost Ir/Z md
slozitéjsi charakter, protoze linedrni absorpéni koeficient, charakterisujici pravdépodoh-
nost interakce y zafeni fotoelektrickym jevem, je timérny &étvrté mocniné atomového
¢isla podle Leaova vztahu [10]:

Zd,l
7= 0,0089.0——- 7, (1)
A

kde g je hustota latky, Z, 4 je atomové a hmotnostni &islo prvku absorbujiciho y kvanta,
7 jo koeficient zdvisly na Z a A je vinovd délka y zafeni.

Z rovnice je vidét, Ze fotoelektricky jev se uplatituje piedevsim pti pouziti y zéfenis ma-
lou energif. P¥i malych atomovych éislech je prakticky mozné fotoefekt zanedbat a intensita
rozptyleného zdieni roste se Z. V oblasti vyssich atomovych &isel pievldda fotoelektricky
jev a intensita rozptyleného zéfeni klesd. Pro zari¢e 137Cs, 51Cr a *°Co zédvislost Igr na Z
uvadi U. A. Ulmanis a N. A. Dubinskaja [6]. Maximum intensity rozptyleného
zéfeni pro 137Cs je pfi Z = 26. Zménou energie pi'i pouziti vzpominanych zarié¢t se poloha
maxima ménila pouze nepatrné (od Z = 26 po Z = 35). Pii malych hodnotéch Z inten-

* V. sdéleni: Chem. zvesti 22, 285 (1968).
** Podstata préce byla pfednesena na Konferenci o radiochemii v Bratislavé 6.—10.
z4if 1966.
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sita zpétné rozptyleného y zéieni stoupd s poklesem energii dopadajiciho zdieni a pokles
intensit v oblasti nad maximem je rychlejsi [6].

3. Tloustka vrstvy. Intensita zpétné rozptyleného y zéfeni roste se zmensovanim tloustky
vrstvy nejprve exponencidlné az po uréitou hranici, tzv. nasycenou vrstva dnas. & ddle
se jeji hodnota méni pouze nepatrné. Hodnotu nasycené vrstvy lze vypoéitat [5,11]podle
vztahu

dase. (om) ~ —— 22, @)
Mdop. — Mrozpt.

kde paop. & frozpt. jsou linedrni absorpéni koeficienty pro dopadajici a rozptylené zdieni.
Vliv tloustky vrstvy je tedy prakticky mozné eliminovat tim, Ze pracujeme s vrstvou
latky vétsi, nez je nasycend vrstva. Pro praktickou analytickou potiebu je vSak mozné
pouzit i vrstvy mensi, je vS8ak nutné zachovat konstantni mnozstvi vzorku.

4. Geometrické podminky. Jejich vliv je vyhodné pfi préci eliminovat tak, Ze pouzivdme
konstantni uspoiddéni vzorku, zdroje a detektoru zareni.

Experimentalni éast

V préci jsme se zamérili na kvantitativni stanoveni a-bromisovalerylmoc¢oviny v table-
tach Bromisoval, jejiz obsah se podle technické podminky stanovuje argentometrickou
titraci [12], a kysliéniku zine¢natého v masti Unguentum zinci oxydati, stanovovaného
podle CsL -2 [13] titraci roztokem kyanoZeleznatanu draselného. Oba preparity jsou
pouzivény jako lé¢iva. Po experimentdlnim ovéfeni vhodnosti radioaktivniho zdroje
jsme z Tady 7. zdfriéa ¢Co, 137Cs, 241Am, 1°°Cd, 14’Pm (brzdny zd#ié v hliniku) zvolili
nizkoenergeticky zdfié 241Am o aktivité 80 uCi. Uvedeny zéti¢ byl stinén tak, aby vysilal
zdFeni pouze ¢elni sténou a « zdfeni pavodniho zdroje bylo odfiltrovdno. Zdroj mé energii
60 keV a ~ 27 keV, poloéas rozpadu 458 rokt. Dlouhy polo¢as rozpadu je velkou vyho-
dou, protoze umoznuje praci bez korekce na aktivitu. Na zdkladé rady experimenta
jsme pouzili koaxidlni uspordddni zdroje, vzorku a detektoru zafeni (obr. 1).

Zpétny rozptyl y zdieni 241Am od uvedenych ldtek je ovlivnén pasobenim fotoelektric-
kého jevu, coz podstatné zvyraziuje zdvislost Ir/Z. Pro 241Am pti zvolenych podminkéach
méfeni jsme zjistili maximédlni intensitu zpétného rozptylu u Z = 14. U vyssich atomo-
vych &isel, jak je vidét na obr. 2, intensita prudce klesd nésledkem fotoelektrického jevu
a u bromu dosahuje minimélnich hodnot.

Po zjisténi zdvislosti intensity zpétné rozptyleného y zéfeni na tloustce vrstvy table-
tového zdkladu obsahujiciho smés pomocnych ldtek Amylum solani, Amylum maydis,
Saccharum lactis a Stearinum a 0¢inné ldtky «-bromisovalerylmodoviny jsme zvolili
optimélni mnozstvi vzorku 3 g/em? (obr. 3).

Energetické spektrum zpétné rozptyleného y zéfeni od tabletového zdkladu a udinné

Obr. 1. Schema usporddéni vzorku, zdroje a detektoru zafeni.

I. vzorek ve vzorkovnici z plexiskla, dno z rentgenového filmu;

| II. z&ri¢ 80 uCi 24tAm; III. scintilaéni sonda; IV. krystal
SKG-18.



586

E. Havrének, P. Schiller

litky (obr 4) jsme sledovali k ovéfeni typu interakéniho d&je a uréeni nejvyhodn&jsi
oblasti spektra pro vlastni stanoveni. PouZili jsme y spektrometr Tesla NZG-319.
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Obr. 3. Zavislost intensity zpétné rozptyle- Obr. 4. Energetické spektrum zpétné

ného y zafeni 241Am na tloustce vrstvy

tabletového zdkladu, (smés Amylum solani,

Amylum maydis, Saccharum lactis a Stea-
rinum).

rozptyleného y zdfeni od tabletového

zdkladu I (smés Amylum solani, Amylum

maydis, Saccharum lactis, Stearinum)

a udinné latky II (o-bromisovaleryl-
mocovina).
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Srovndni spektra rozptyleného y zéfeni od tabletového zdkladu I (ldtka s nizkym
atomovym ¢&islem) a bromisovalerylmoéoviny II (Géinné latka s obsahem Br) potvrzuje,
ze Br (Z = 35) silné absorbuje y zéfeni 241Am.

Vzhledem k tomu, Ze se spektra rozptyleného y zdieni (obr.4) energeticky nelisi,
zvolili jsme pro vlastni stanoveni uvedenych ldtek méteni celkového rozptylu. ProtoZze
metoda nevyzaduje spektrometrickd méfeni, pouzivali jsme bézného nukledrniho pocitade.
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Obr. 5. ZXKalibraéni ktivka vyjadiujiei Obr. 6. Kalibraéni kiivka vyjddiujici
zdvislost intensity zpétné rozptyleného zédvislost intensity zpétné rozptyleného
y zdfeni 211Am na koncentraci bromu y zdfeni 241Am na obsahu kysliéniku
v uéinné ldtce (a-bromisovalerylmocéovina). zine¢natého.

Vzorky tablet Bromisovalu jsme pripravili tak, Ze priunyslové vyrobeny preparat
jsme homogenisovali elektrickym mlynkem (velikost < 0,2 mm), nasypali do vzorkovnice
z plexiskla, jejiz dno bylo z rentgenového filmu, a méfili jednu minutu. Mast s obsahem
ZnO (Unguentum zinei oxydati) jsme pfimo plnili do vzorkovnice. Pouzité koncentrace
jsme dosdhli zfedénim predepsanym zakladem. Méfeni jsme opalkovali 10-krét. Vypo&i-
tané praméry nameérenych hodnot jsou vyneseny v kalibra¢nich kiivkéch pro mnozstvi Br
v tabletdch Bromisovalu a pro ZnO v Unguentum zinci oxydati (obr. 5 a 6). Jednotlivé
vzorky 1é¢iv jsme kontrolovali metodami doporuéenymi technickymi podminkami.
Vysledky radiometrické analytické metody, zaloZené na odraze y zdfeni 241Am, ve srov-
nini s vysledky klasickych metod jsou uvedeny v tab. 1 a 2. Vysledky jsme hodnotili
rozdilem ndmi naméfenych hodnot a hodnot stanovenych standardni metodou.
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Tabulka 1

Koncentrace a-bromisovalerylmoéoviny vyjddiend procenty bromu standardni
a radiometrickou metodou

% Bromisovalu : : % Bromisovalu
titraéni metodou @ imp./min. radiometrickou metodou 4%
35,82 84719 35,2 —0,6
30,41 94 732 29,9 —0,5
27,34 101 557 27,3 + 0,0
25,52 107 512 25,3 —0,2
20,12 122 233 20,5 + 0,4
15,23 140 272 15,7 + 0,5
10,36 168 551 10,1 —0,3
5,12 210 986 5,2 + 0,1
2,50 239013 2,7 + 0,2
0,00 266 163 0,0 4+ 0,0
Tabulka 2
Koncentrace kysliéniku zineénatého
stanovend standardni a radiometrickou metodou
% Zn0 2 : % ZnO 5
titra¢ni metodou 2 imp./min. radiometrickou metodou 4%
10,01 208 565 9,9 —0,1
12,40 198 428 12,2 —0,2
13,80 191 337 14,0 + 0,2
16,21 183 373 15,9 —0,3
18,11 173 285 18,2 + 0,1
20,02 165 248 20,2 + 0,2

Diskuse

Vhodnou volbou sestavy aparatury tak, abychom detegovali rozptylené ziieni
pod vzorkovnici, jsme odstranili nutnost zvldstni dpravy povrchu vzorku, a tim
zjednodusili postup stanoveni. Vysledky jednotlivych stanoveni jsme hodnotili
metodou kalibraéni kiivky. Jak je vidét na obr. 5, pro velkd rozmezi koncentraci
nemé zdvislost g na koncentraci linedrni prabéh. Protoze vSak kolisini obsahu
uéinné slozky lé¢iva je moiné pouze u rozmezi fddu jednotek 9, muZeme tyto
malé useky za linedrni povazovat bez toho, abychom podstatné zkreslili piesnost
stanoveni, a vysledky maZzeme hodnotit metodou uvedenou v praci [14]. V kalibraéni
kiivee (obr. 5) jsme na ose tiseéek procenta Géinné litky vyjadiili v 9, bromu vzhle-
dem k pozadavkim technickych podminek, které obsah bromu stanovuji argento-
metrickou titraci. PouZziti mnozstvi vzorku (3 g/em?) vyhovuje potiebdm pramyslové
kontroly 1é¢iv.
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Jak je vidét v tab. 2, rozdil hodnot stanovenych radiometrickou metodou a stan-
dardni metodou pro obsah ZnO v Unguentum zinci oxydati nepfesahuje + 0,3 %,.
V tab. 1 pro obsah bromu v Bromisovalu se rozdil pohybuje v rozmezi + 0,5 %.
Uvedené odchylky dobie vyhovuji pozadavkim pramyslové kontroly 1ééiv. Vypra-
covand nedestruktivni analytickd metoda svou rychlosti a jednoduchosti preddf
dosud pouzivané klasické analytické metody. Doba potiebnd pro jedno stanoveni
je 10—15 minut.

AHAJNTNYECKHIE METOIbI, OCHOBAHHBIE HA OTPAEHHNU
1 IIOMNIOMEHNN PAOVMOAKTUBHOTO U3JIVUEHUA (VI)
OIIPEJEJEHUE o«-BPOMUCOBAJEPUJIMOYEBUHBI I OKNICH ITUHKA
B CMECH OPTAHMYECHHNX BEMECTB METOJOM OBPATHOI'O PACCEAHUSA
y-USJIYUYEHNA

9. 'aBpaner, II. Ilnamaep

Hagenpa ananuruyeckoit xumun dapmaneBTiueckoro gaKyabrera
Vuunsepcurera um. Homenckoro, Bparucnasa

B npepnomenHoli paboTe omiCHBaeTCA oOmpeneleHHe o-0pOMHCOBAICPHIIMOYEBIHEL
M OKHCU LMHKA B (apMaleBTHUECKMX IIperaparax MeTONOM, OCHOBAaHHHIM Ha HPUMEHEHUU
06paTHOro paccesHNA Y-N3IYUeHHA 21Am. BHCTPHIl HEMeCTPYKTUBHHI METOX NpPUrOJeH
npesfie BCero MJA IPOMHILNJIEHHONPOM3BOACTBEHHOTO KOHTPOJIA BeleCcTB (JeKapcTs),
KOTODHIe MOMKHO CYMTATh GHHAPHBIMH CMECAMH.

Ilepeseaa T Juanunzeposa

ANALYTICAL METHODS BASED UPON BACK SCATTERING AND
ABSORPTION OF THE RADIOACTIVE RADIATION (VI)
DETERMINATION OF «-BROMOISOVALERYL UREA AND ZINC OXIDE
IN A MIXTURE OF ORGANIC SUBSTANCES BY THE METHOD OF
BACK SCATTERING OF y»-RADIATION

E. Havrdnek, P. Schiller
Department of Analytical Chemistry, Faculty of Pharmacy,

Komensky University, Bratislava

This paper deals with the determination of a-bromoisovaleryl urea and zinc oxide
in pharmaceutical preparations, the method being based upon the back scattering of 241Am
y-radiation. The rapid, nondestructive process is suitable mainly in industrial production
for checking drugs which could be regarded as a binary mixture.

Translated by Z. Voticky
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