OSCILOGRAFICKO-POLAROGRAFICKE ZISTENIE CISTOTY LOBELINU
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Statny ustav pre kontrolu liediv v Bratislave

Lobelin, ktory chemicky patri do radu «,«’-difenylacylpiperidinov, vysky-
tuje sa v lie¢ivej rastline Lobelia inflata. Dnes sa takmer vyluéne ziskava
synteticky. V lekarstve sa pouziva pri poruchach dychacieho centra, ako napr.
pri otravach kysliénikom uholnatym, morfinom a pod., na povzbudenie dy-
chacieho centra.

Pri vyssich teplotach sa lobelin pomerne Iahko rozkladd za vzniku aceto-
fenénu. Rozklad znaéne zavisi od pH a v alkalickom prostredi prebieha velmi
rychle. '

Z literatury [1, 2, 3, 4, 5] je zname, Ze lobelin, ktory mé ketoskupinu konjugovanu
s dvojitou vizbou, redukuje sa na ortutovej kvapkovej elektréde. Santavy [2] zistil,
%e lobelin poskytuje pri pH 6—7 polarograficku vinu s polvlnovym potencidlom pozitiv-
nejsim ako polvlnovy potencidl acetofenénu, ktorého polarografickéd redukeia je znama.
V praxi sa vSak acetofenén vyskytuje napr. v injekénych roztokoch vo velmi malych
koncentracidch vedla nadbytku lobelinu. Klasickd polarografia sa nehodi na zistovanie
malych mnoZstiev acetofenénu vedla vellkého nadbytku lobelinu, ktorého polvlnovy
potencidl je pozitivnejsi. Sledovanie kriviek dV/d¢ oproti V v oscilografickej polarografii
umoziiuje jednoducho a rychlo zistit acetofenén vedla velkého nadbytku lobelinu.

Pokusna ¢ast

Na analyzu sa pouZil polaroskop 524 fy Kiizik, polarografické nadobky s ortutovym
dnom ako nepolarizovatelnd elektréda, ortutovd kvapkové elektréoda s dobou kvapky
6 sekand.

Oscilopolarogramy sa fotografovali fotopristrojom Flexaret s predsadkovymi SoSov
kami. Filmy Ultrapan Forma 21° Din.

Oscilopolarogram A V/dt Oscilopolarogram dF/d¢ Oscilopolarogram dV/dt

oproti V pre 0,01 g lobe-

linhydrochloridu v 5 ml

citratového tlmiéa o pH

6,5 al,56 M-KCl; « = 0,1
mA.
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oproti I"pre rozloZeny in-
jekény roztok obsahujuci
0,01 g lobelinhydrochlori-
du v 1 ml. Rozklad nastal
30 sekundovym varom za
pristupu vzduchu; 5 ml
citratového tlmiéa o pH
6,5 a 1,5 M-KCl; 7 = 0,1
maA.

oproti I"pre 0,01 g lobelin-
hydrochloridu a 0,00008 g
acetofendénu v 5 ml citra-
tového tlmiéa o pH. 6,5 a
1,5 m-K(C1; ¢ = 0,1 mA.



Pouzité latky a chemikdlie: lobelinhydrochlorid (VUFB Praha); acctofenén p. a.
(Schering-Kahlbaum); citratové tlmiée podla McIlvaina s prisadou KCl na zvysSenie
vodivosti. _

V zhode s klasickou polarografiou lobelin a acetofenén dédvaju v silne kyslom prostredi
spoloény katodicky zérez. V slabo kyslom prostredi, a to najlepsie pri pH 6,2—6,6 tvori
sa na oscilopolarograme po zireze lobelinu za pritomnosti acetofenénu druhy negativ-
nejsi zérez. V 5 ml citrdtového tlmida sa vedla 0,02 g lobelinhydrochloridu dokéazalo
este 50 p g acetofenénu.

Metéda oscilografickej polarografie sa osveddéila pri sledovani podmienok rozkladu lo-
belinu v zdvislosti od pH, teploty, pristupu vzduchu a od éasu.

Sihrn
Sledovanie kriviek dV/dt oproti ¥V v oscilografickej polarografii dovoluje
na rozdiel od klasickej polarografie zistit malé mnozstva acetofenénu vedla
velkého nadbytku lobelinu. Acetofenén, ktory vznikd rozkladom lobelinu,
dokazoval sa takto eSte vedla Styristondsobného nadbytku lobelinu.

OCHUJIOTPASUMIECKO-IIONAPOIPAGUIECKOE OIIPENEJIEHNE
YUCTOTHI JIOBEJMHA

TABPUEJ OYIIVMHCKU
TocynapcreeHHbBI)I MHCTUTYT KOHTPOJA MeAMKaMEHTOB

BrIBOOBI

Mccnenosanne kpusbix dV/dt B oTHomenmum V B ocuumiorpaddMyeckoil MOJsIpOTpa-
U HO3BONAET B OTJIMUMM OT KJACCUYECKOIT MOJAporpadyM ONpefAesieEue MalblX
KOJIMYECTB areTodbeHOHA B IIPUCYTCTRIM OOJNBLIOTO HaxObITKa JoGenrHa. AleTodeHOH,
KOTOPBIi IIOJIydaeTcsa IIpM pas3JjoxKeHMu JyobenmmHa, TakuM obpa3cM Obla JoKazaH elle
B npucytcTsuy 400-KpaTHOTO HAAOBLITKA JIOGENIMHA.

IToctynuno B pemakunio 11. V. 1955

OSZILLOGRAPHISCH-POLAROGRAPHISCHE BESTIMMUNG
DER REINHEIT VON LOBELIN

GABRIEL DUSINSKY
Staatliches Institut fiir die Kontrolle von Medikamenten in Bratislava

Zusammenfassung

Die Beobachtung der Kurven dV/d¢ gegeniiber V in der oszillographischen Polaro-
graphie erlaubt zum Unterschied von der klassischen Polarographie die Bestimmung
kleiner Mengen Acetophenons neben einem grossen Uberschuss von Lobelin. Acetophenon,
welches unter Zersetzung des Lobelins entsteht, wurde auf diese Weise noch neben einem
400-fachen Uberschuss von Lobelin nachgewiesen.

In die Redaktion eingelangt den 11. V. 1955
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NOVY SPOSOB STANOVENIA SIRNIKA SODNEHO V SULFATOVYCH
VYLUHOCH

RADISLAV DOMANSKY

Cddelenie pre vyskum dreva, celulézy a umelych vldken Chemického tstavu
Slovenskej akadémie vied v Bratislave

Stanovenie sirnika sodného v sulfatovych vyluhoch je velmi ddleZitou &iast-
kovou tlohou pri ich celkovej analyze. DéleZitost tohto stanovenia je podmie-
nend skuto¢nostou, ze spolahlivé stanovenie sirnika sodného je nevyhnutné
pre urcenie aktivnych alkalii, t. j. saétu alkalického hydroxydu a sirnika vo
vyluhu.

Sulfitové vyluhy obsahuji spolu so sirnikom sodnym pestrit zmes anorganickych
i organickych latolk, ktoré sposobuju, Ze beZné metédy stanovenia alkalického sirnika st
nepouZitelné.

Literatura dosial uvadza v podstate dva sp6soby stanovenia sirnika sodného v sulfa-
tovych vyluhoch. Kressov spdsob [1] je zaloZeny na titrdcii sirnika sodného, pritom-
ného v zriedenej vzorke vyluhu, amoniakdlnym roztokom hydroxydu zinoénatého.
Ekvivalentovy bod sa uréuje kvapkovym sp6ésobom za pouZitia amoniakélneho roztoku
siranu nikelnato-aménneho ako indikétora. Kressova metéda stanovenia sirnika v sulfa-
tovom vyluhu je velmi nepresnd, ba moZno povedat pochybnéd, pretoZe presné zistenie
stavu, ked sa prestdva tvorit éierny zakal sirnika nikelnatého, je v désledku tmavého
zafarbenia vyluhu velmi obtaZné. Druhy pouZivany spdsob stanovenia sirnika v sulfato-
vych vyluhoch vychddza z price Heathovej [2]. Jeho princip spoéiva v oddestilovani
sirovodika uvolneného miernym okyslenim, v jeho zachycovani v roztoku jédu a v ti-
tracii nespotrebovaného jédu 0,1 N roztokom tiosiranu sodného. Modifikovand metdda
Heathova bola navrhnutéd Tappi za metédu Standardnd, avSak vysledky nie st prili§
uspokojivé. Pric¢ina spoéiva v tom, Ze okrem sirovodika sa uvolniuju aj iné plyny, medzi
ktorymi sa méZe objavit i kysliénik siriéity, ktory vysledky skresIuje. Okrem toho siro-
vodik je latka velmi nestéla, ktord sa niekedy rozkladé skor, alko doslo k jej odohnaniu
a pohlteniu v predlohe s jédovym roztokom.

Podarilo sa ndm na stanovenie alkalického sirnika v sulfatovych vyluhoch aplikovat
potenciometricku titrdciu sirnika podla H. H. Willarda a F. Fenwickovej [4].
Pri tomto stanoveni titrujeme alkalicky sirnik amoniakédlnym roztokom dusiénanu strie-
borného za pouZitia platinovej indikaénej elektrédy. Platinova elektréda ddva v ekvi-
valentovom bode vysSi potencidlovy skok neZ strieborné elektréda normélne pouzivana
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