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zNl+ ASSA YING BY POLAROGRAPmC AND SPECTHOPHOTOM"!TRIC 
METHODS 

Silvia Duşa. l:mbella FOris. C. Csed6, C. Duşa 

\iletal polypbcnolatcs of vegetal origin can be used increasingly mon: widespread in 
tbe mdust.-y of cosmetics. too. Zinc polyphenolate obtained from 8 vegetal cxtract is 8 brown 
solution with a chanlcteristic smcll. meant to rcvitalize the epidemis, as according to the lalest 
invesugations it is onc of thc factors applied in acrodCI1Jllllins. 

Scvcral mcthods of assaymg wcrc madc Sl' ·h as: rightangle wavc polarografic mcthod, 
by "iucb thc relative crrors werc J-7o/e. spcctropbotometnc mcthod of assaying with organ1c 
rcagcn~ such as dithizonc and P AN Howcver, thesc methods (thc first is also a mcthod of 
extraction) are laborious and lcss rc:producible, the n:lalive crrors being 1-10% in case of 
dithizonc. and J-7%whcn PAN is used. 

C omparing thc two mcthods studied. practica! rcsults cause us to n:commend thc usc 
of thc oolorimctric mctbod of assaying Zn. 

Sosilla redacţie: 17 februarie 1993 

TETRACIKLIN MEGHA TĂROZĂSA y 

~AMINOANTIPIRINNEL 

Dudutz GyOngyi•, Kincses Ajtay Măria•• 

Marosvăsarhclyi Orvostudomănyi es Gy6gysz.crtszeti Egyetcm 
Gy6gyszcripar TansUJc•. Toxikol6gia Tanszek •• 

A 4-aminoantipirint szeleskOrben · hasznaljâk a fenolsz.ănnazekok 
megbatărozăsara az Emerson ăltal felfedez.ett indofenol reakci6 (2, 5, 6) alapjăn. 

A vizsgalt fenolos hidroxilt tartalmaz.O vegyillet es a 4-aminoantipirin 
kOzotti reakci6 oxidaloszer jelenleteben j61 meghatarozott pH-n megy 
vegbe, mikozben kloroformhan .kiold6d6 szines tennekek keletkeznek. A 
kloroformos kivon.its n6veli a mfldszer erzekenyseget es szelektivitasat 
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A m6dszer reproduktibilit.âsa valamint a keletkez.en tennekek 
szinenek az intenzitasa filgg az oldat pH-jat61 es a kondenzacios tennekek 
kepzOdesi alland6jat61. 

Az irodalmi adatok szerint (2, 6) a 4-aminoantipirin es a kalium
hexacianofemlt (lll)- (a leggyakrabban haszruilt oxidal6szer) mennyisege csak 
kisrnertekben befolyasolja a szinintenzitast, a pH erteke viszont meghatlirozo. 

Jelen dolgozatban a tetraciklin-4-aminoantiplrin reakci6 fizikai-kemiai 
vizsgatataval kapcsolatos eredmenyeinket foglaltuk o~. \'aiamint ez alapjan a 
tetraciklin mennyisegi meghatarozasara kidolgomtt m6dszertinket ismcrtetjiik.. 

Anyag es mOdszer 

-Tetracikliniumklorid (Fabrica de Antibiotice laşi) 
-Natrium hidroxid p.a. (Reactiv Bucureşti) 
-Kalium-hexacianofemit (lii) p.a. (Merck) 
-Kaliumklorid ch. p. (Reactiv Bucureşti) 
-Kiorofonn p.a. (Reactiv Bucureşti) 
-4-aminoantipirin (a Gy6gyszeripar Tanszeken szint.etizalt, benzolb61 

atkristalyositott reagens) 
- Spekol 
- Acetat tompit6 oldat Walpole szerint (l) 
- Radelkis Universal pH-meter (Type OP-204/1 ). 
Merti.ik a w-3 M tetracikliniumklorid <n oldat pH valtozasat to-3 M 

kiliumhexacianofemt (III) es w-2 M kaliumklorid jelen!eteben w-J M 
natriumhidroxid oldat ho:zzăadisara. 

A mereseket megismetelttik 10-4 valamint 2·1 o-4 M-aminoantipirin 
(AA) jelenleteben is. Az igy nyert adatok. segitsegevel a kiilonbăză 

osszetetelu kondenzaci6s tennekek Iepcsozetes keletkezesenek a felteteleool 
kiindulva (3, 4), kiszlimoltuk es megrajzoltuk a kondenzacios tennekek 
keprodesi gorbejet. 

A tetraciklin-4-aminoantipirin rendszer tizikai-kemiai vizsgălata altal 
szolgaltatott adatok segitsegevel niterrunk a mennyisegi meghawozas 
ktsrtllmenyeinek a megallapitlisăra: 

Pr6bakent 0,5-3 mg tetraciklint oldottunk 2.5 mi vizben; hozzaadtunk 
l mi 5%-QS kăliurnhexacianofemit (III) oldatot, 3 mi acet:it-tompit6 oldatot 
(5,5 pH) es 5 mi 0,4%-os 4-aminoantipirin oldatot. f>arhuzamosan vakpn)bat 
is keszitetttink. A probâkat azonnal kirâztuk 2-2-1 mi klorofonnmal. 

Az egyesiten klorofonnos oldatok exttnkciojăt 1 cm-es ktivettiban 
Spekol tipusu spektrofotometeren 475 nm hullămhosszon merti.ik. 

Eredmbryek 

A kondenzalt tennekek kepzOdesi gtsrbejerol leolvastuk a vizsgălt pH 
tartomanyban a vegyiilesi m6lar8n)t es a kepzixlesi atlandok erteket 
( l. tabla.z.at). 
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1 Ttiblazat 

1 

Sorszăm Kepzlldesi moi- pH-tartomâny LgK K 
arăny 

1 1. 1 T: 2 A-A 3 5-4 5 118.9 7 9 •)Qlll 

L 2. 1 T: 3 A- A 45-65 13 65 4,4 ·I0 1J 

A tovabbiakban a mennyisegi meghatârozâs sorân a mert adatok 
segitsegevel kiszâmitottuk az extinkci6s koefficienst, amelynek statisztikai 
kiertekeleset a 2. tâblâzatban foglaltuk ossze: 

Sorsz.âm 

l. 

2. 

3. 

4. 

5. 

6. 

2 Ttiblazar 

E-E • E=--o 
c.d 

0,160 

0,180 

0,167 

0,170 

0,172 

0,171 

Statisztikai kiertekeles 

x= 0,170 
D 2 
l:(x-xi) 

s = j-l = o 006603 
n-1 ' 

D 

:Lcx-xi 
sl! = i=1 = o,oo21 

n.(n- 1) 

a=0.9 ta= 2, 015 

A=x±ta .Sx-=0.170±0,0054 

V .. '6sk ffi. S.IOO 3"" anac1 oe clell.S:----= ,7% 
X: 

• ,; - cxtinkci6s koeffiacns; Eo = a vakpr6ba minkcioja; E ~ a proba extinkciOja; 
d = 1 an; c z a ~ tcttacildin mg-ban. 

Kovetlcnteteselc 

1. A tetraciklin-4-aminoantipirin rendszerben hig vizes oldatokban. 
oxid:il6szer jelenleteben, 3-7 pH koZ.Ott liposzolubilis kondenzaci6s 
tennekek keletkemek. 

2. A kondenzâci6s tennekek m6larinya IT: 2 AA, illetve IT: 3 AA. 
3. A liposzolubilis kondenz8ci6s tennekek kepzOdesi ălland6ja 7,9· 

JOI8 (pH 3,5 - 4,5) es 4,4·1013 (pH 4,5 • 6,5) kovetkezeskeppen nagy 
stabilitâsu vegyilletekdil van sz6. 
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4. A2 1 T: 3AA termek k.loroformos oldatanak extinkci6meresen 
alapul6 spektrofotometrilis mennyisegi meghatărozas j61 reprodukalhat6 
mOdszer, amely gy6gyszeres kesntm.;nyek. biol6giai anyagok tetraciklin 
tartalmanak a meghatăroz.ăsăra is 11kalmas. 

5. A tetraciklin-4-aminoantipirin termek szine vizes oldatban instabil 
ezert a pr6băkat azonnal ki keil răzni k.loroformrnal. 

6. A kiserletek sor&n a kivonas opti.Jruilis pH erteket 5,5-nek tahiltuk, 
amely eppen a szerves old6szerben legjobban old6d6 1 T - 3 AA tennek 
kepzOdesenek felel meg. Ezt az optimălis pH-t az acetăt tompit6 oldat 
segitsegevel biztositonuk. 
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TETRACYCLINE DETER.\IINATION WITH o&-AMINO.ANTIPYRINE 

Dudutz GyOngyt, Kmae:r Ajtay Maria 

Wc havc studicd with physical and chcmical mcthods of thc rcaction betwccn 4-
amino-antipyrinc and tctracyclinc tn thc presence of K3[(CN)(,l. Thc molar ratios in thc 
liposoluhlc condcnscd product arc 1 T: 2 AA and 1 T: 3 AA. thc stabihty constams ~ 
7.9·10 18 (pH 3.5- 4.5) and 4.4·1013 (pH 4.5- 6.5). 

For thc quantitativc dctcnninauon of tetracyclmc wc ilavc wori<:cd out a 
spcctrophotomctrical mcthod bascd on mcasuring thc cxunctions of thc ch1orophorm soluuon 
cxtracted at pH 5.5 of thc condcnsed product, with molar ratio 1:3, that dissolvcs bcst in 
organic solvents. · 

A szerlce.sztosegbe erlrezeu: /993. mOrClUS 2.5.-bt 
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