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ABSTRAKT
Univerzita Karlova
Farmaceuticka fakulta v Hradci Kralové

Katedra analytické chemie

Kandidat: Mgr. Zuzana Barvinkova
Konzultant: Doc. PharmDr. Hana Sklenarova, Ph.D.
Néazev rigordzni prace: Stanoveni fluoridl ve vzorcich zubnich past pomoci STA

systému

Stanoveni fluorida v zubnich pastich bylo testovdno pomoci SIA systému. Ke stanoveni
byla vyuZita reakce hlinitych iontl s aluminonem za vzniku cerveného komplexu.
Po pridani roztoku fluoridd byly hlinité ionty z tohoto komplexu vytésnény. Detekce
byla provedena spektrofotometricky. Kalibra¢ni zdvislost pro stanoveni fluoridu
sodného byla linearni vrozmezi 3.10° a7 1.107 moll' NaF. Byla hodnocena
opakovatelnost méteni pro slepy roztok (voda) a roztoky fluoridu sodného 5.10° mol.I"
a 6,25.10"3 mol.I"". Opakovatelnost stanoveni se pohybovala mezi 1,19 — 3,70 %, a byla
tedy dostate¢nd. Ddle byly vybrdny potencidln€ interferujici ionty, které mohou rusit
stanoveni fluoridd. Podle sloZeni béZné dostupnych zubnich past jde o CI', Br', T, Ca2+,
PO, Zn*, CO;*, AI**, CH;COO, Sn**, vinanovy anion, citronanovy anion,
laurylsulfatovy anion, sorbitol a methylparaben. Mezi interferujici ionty, ovliviujici
stanoveni uZz v malé koncentraci, patii Ca®*, COs>, AI’*, Sn**, citronan, laurylsulfat
a methylparaben. V testovanych pastich jsou zastoupené laurylsulfat sodny, citronan
a uhli¢itan vapenaty. Za pomoci reSerse literatury byl vybran optimalni postup piipravy
vzorkii zubnich past a byla testovina moZnost stanoveni fluoridii v téchto redlnych
vzorcich. Obsah fluoridii Ize stanovit z nelinedarni ¢asti kalibrace, ale protoZze zubni
pasty obsahuji rizné formy fluoridl vedle dalSich obsahovych a pomocnych latek, které
s uvedenym stanovenim interferuji, je vyuZziti uvedené metody pro stanoveni fluorida

v zubnich pastach problematické.



ABSTRACT
Charles University
Faculty of Pharmacy in Hradec Kralové
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Consultant: Doc. PharmDr. Hana Sklenarova, Ph.D.

Title of Thesis: Determination of fluoride in toothpaste using SIA system

Determination of fluorides was tested in the toothpastes using the SIA system.
For determination of fluorides reaction of aluminium ions with aluminon that forms
ared complex was used. After addition of a fluoride solution, aluminium ions were
released from this complex. Spectrophotometry was used for the detection.
The calibration range for sodium fluoride was linear over the range of 3x107 to 1x107
mol.I". The repeatabitily of the measurement was tested for blank solution (water)
and for the solutions of sodium fluoride 5x10” mol.l"' and 6.25x10” mol.l".
The repeatability was in the range of 1.19 — 3.70 %, that was found acceptable. Then,
potencially interfering ions were identified, which may effect determination
of fluorides. Following the composition of usual toothpastes interferents could be: CI,
Br, I, Ca’*, PO, Zn**, CO;*, AI’*, CH;COO', Sn**, tartrate anion, citrate anion,
lauryl sulphate anion, sorbitol and methylparaben. Among interfering ions, which
influence the determination in low concentration, belong: Ca2+, CO32', AP * Sn2+, citrate
anion, lauryl sulphate anion and methylparaben. In the tested toothpastes following
interferents occur: sodium laurylsulfate, citrate and calcium carbonate. In the literature,
optimal preparation of samples of toohpastes was found. Content of fluorides can be
determined from  non-linear part of the calibration curve, but toothpastes contain
different forms of fluorides with other active substances and excipients, which can
cause interferences. And thus the determination of fluorides in toothpastes was found

to be problematic.



Obsah

Lo UVOO e 9
2. Cil a popis Zaddni PIACE ......ouiitiiniitit e 10
3. TeOrtiCKA CASE .ontnit ittt 11
3.1. Sekvencni injekéni analyza .............cooiiiiiiiiiiiiii e 11
3.1.1. Rozdily mezi FIA a STA ... ..o 12
3. 1.2, VyuZitl STA oo 13
3.2, FIUorid SOANY ...eoneiie e 13
3.2.1. Stanoveni fluoridl s vyuZitim pratokovych metod ....................... 13
3.2.2. Stanoveni fluoridil ve vyrobcich dstni hygieny ........................... 20
330 ZUDNT PASLY .ottt 20
3.3.1. Fluoridové zubni pasty v prevenci a terapii zubniho kazu .............. 21
3.3.1.1. Mechanismus d¢inku fluoridti v prevenci a terapii zubniho kazu 22
3.3.2. Denni pifjem fluoridll ...........cccoooiiiiiiiiiii 23
3.3.3. Druhy zubnich past dle G€inku ... 24
34, FIUOTOZA ..ovoniiiit i 25
3.5. Legislativa zubnich past ..........coviiiiiiiiiii e 26
4. Praktickd CASt ...ttt 27
4.1. PouZité chemikalie ...........c..cooiiiiiiiii i 27
4.2. Pouzité vzorky zubnich past a jejich slozeni ........................coll. 28
4.3, POUZILE PITSITOJE .. .neenetet ettt 28
44, ROZIOKY .ot 29
4.4.1. Zasobni roztoKy ........coiiiiiii 29
4.4.2. Pracovni 10ZtOKY ......coiuiiiiii i 30
4.5. Zpusob piipravy vzorkli zubnich past ... 32
4.6. Princip stanoveni fluorid@l ... 35
4.77. Ovladaci program mETENT ...........coevutiiiiiiiiiiiii i, 35
4.8. Optimalizace stanoveni fluoridli v STA systému ..., 37
4.9. OpakovateINOoSt .........cvuiiiiiiiti i 38
4.10. Kalibracni ZaVISIOSt ........coueiuiiiiiiii i 38
4.11. Testovani potencidlné interferujicich ionti v zubnich pastach .............. 38
5. Vysledky a diskuze ........o.ooiiiii 40
5.1, Kalibradni KfivKa ......oootiiiiii i 40



o ° N

5.2, OpaKovateINOSt .........ovuiiniinti i 42

5.3. Testovani potencidln¢ interferujicich iontd v zubnich pastach ................ 43
5310 ChIOTidy .oovuviniiiie i 43
5.3.2. Bromidy ...eeoiniiiiii e 44
5.3.30 JOdIAY .oniei 44
5.3.4. VAPenaté 10Nty ........o.eiuiiiiitiiiii i 45
5.3.5. Fosfore€nany ..........ccoooieiiiiiiiiii 45
5.3.6. ZineCnat€ 10Nty .......co.eiuiiiiiiit e 46
5.3.7. UhHCIANY ...oeieiiii e 46
5.3.8. HINE 10NLY ...oonniitiii e 47
5.3.9. OctanOVeE 10NLY ...cuueintniint i 47
5.3.10. CINAE TONLY ...neet ettt 48
5.3.11. VINANOVE 10NLY .nuentintiteittet e 48
5.3.12. Citronanove 10NLY .......ovueintintiit it 48
5313  Laurylsulfat ... 49
5.3.14.S0rDIto] c.oninii 49
5.3.15. Methylparaben ...........ccoouiiiiiiiii i 50

5.4. Hodnocen{ interference testovanych latek ...............ccoo 50

5.5. Vzorky zubnich past .........ooiiiiii 54

5.6. Moznosti testovani obsahu fluoridll v dstnich vodach ...................... ... 60

SOUNIN .o 61

ZAVET oot 63

Seznam obrazki a tabulek ... 64

Pouzitd literatura a zdroje informaci ... 66



Pouzité zkratky

CSN EN ISO ¢&eskd a evropskd norma

DCTA cyklohexan-1,2-diamin-N,N,N", N -tetraoctové kyselina
EDTA ethylendiamintetraoctova kyselina

elmg. elektromagneticky

ERB eriochromova ¢erven B (Eriochrome Red B)

FIA pratokova injek¢ni analyza (flow injection analysis)

GC plynova chromatografie (gas chromatography)

HMTA hexamethylentetramin

ISE iontove selektivni elektroda (ion selective electrode)
LOD limit detekce (limit of detection)

LOQ limit kvantifikace (limit of quantification)

NTA trisodna stl kyseliny nitrilotrioctové

PTFE polytetrafluorethylen

RDA stupeii abrazivity

rpm otacky za minutu (revolution per minute)

RSD relativni smérodatnd odchylka (relative standard deviation)
SD smérodatnd odchylka (standard deviation)

SIA sekvencni injek¢ni analyza (sequential injection analysis)

SPADNS 2-(parasulfophenylazo)-1,8-dihydroxy-3,6- naphthalen-disulfonat
Tiron sodnd sul 4,5-dihydroxy-1,3-benzendisulfonové kyseliny

TISAB II pufr pro upravu iontové sily (Total lonic Strength Adjustment Buffer)

UV/VIS ultrafialové/viditelnd oblast spektra
Uz ultrazvuk
WHO Svétovd zdravotnickd organizace (World health organization)



1. Uvod
Sekvencni injek¢éni analyza je moderni pratokovd analytickd metoda. Je ptesnd,
robustni, rychld, nendro¢nd na provedeni, snadno programovatelnd a z hlediska spotfeby
chemikalif ekologicka. SIA se vyuZivad pro vyvoj automatizovanych postupt pro rychla
stanoveni analytl zaloZend zejména na barevnych reakcich a spektrofotometrické
detekci vznikajicich produktti. Dnes se nejCastéji pouZivd v potravinarskych

a farmaceutickych aplikacich, ve vyzkumu a pfi analyze povrchovych a odpadnich vod.



2. Cil a popis zadani prace
Cilem price bylo stanoveni fluoridi ve vzorcich zubnich past pomoci sekvenéni
injek¢éni analyzy. Principem tohoto spektrofotometrického stanoveni byla reakce
hlinitych iontd s aluminonem (amonnd sdl aurintrikarbonové kyseliny) za vzniku
cerveného komplexu. Po ptidani roztoku fluoridii dochdzelo k vytésnéni hlinitych iontd
z komplexu s aluminonem. Na za¢dtku budou optimalizovdny parametry, jako je méfici
cyklus, objemy cinidel, priitokova rychlost a integracni ¢as. Pomoci kalibracni zavislosti
bude testovan vliv koncentrace roztokl fluoridii na hodnotu absorbance, resp. rozdilu
absorbanci (slepy — méfeny roztok). Dile bude vyhodnocena opakovatelnost pro slepy
roztok a standard fluoridi. Dle sloZeni jednotlivych zubnich past uvedeného vyrobcem
budou vytipovany a testovdny potencidlné interferujici ionty. Z odborné literatury bude
pfevzata piiprava vzorkli zubnich past. Poslednim krokem bude vlastni testovani

moznosti stanoveni fluoridi v zubnich pastich pomoci uvedené metody.
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3. Teoreticka ¢ast

3.1. Sekvenc¢ni injeké¢ni analyza
Sekvencni injek¢ni analyza (SIA) byla poprvé piedstavena RiiZzickou a Marshallem
v roce 1990 na univerzit¢ ve Washingtonu. Principy, na kterych je SIA zaloZend, jsou
podobné jako u pritokové injekéni analyzy (FIA), konkrétné fizena Castecnd disperze
a reprodukovatelnd manipulace se vzorkem [1]. FIA pracuje s kontinudlnim tokem,
zatimco SIA umoZnuje tok programovat a optimdlné pfizplsobit jednotlivé kroky

meéteni [2].

Multiposition
Valve

Carrier | Pump

Holding

- Coil

Direction
of flow

Obréazek 1: Schéma SIA systému [1]

Systém SIA je vzdy fizen pocitatem. Ze zasobniki se vzorkem a Cinidly vedou vétSinou
teflonové hadicky do vicecestného selekéniho ventilu (multiposition valve). Nosny
proud (carrier), vzorek a ¢inidla (A, B, C) jsou postupné nasdvany pohybem
obousmérného pistového Cerpadla (pump) do misici civky (holding coil) [1], kterd se
nachdzi mezi cerpadlem a vicecestnym selekénim ventilem [3]. Zpétnym pohybem
tohoto Cerpadla se zméni smér toku (direction of flow) nosného proudu, dojde
k chemické reakci a produkt reakce je pak nosnym proudem dopraven do detektoru

(detector) a poté do odpadu [1].

11



Obrazek 2: Princip SIA [2]

Obraceni sméru toku nosného proudu (carrier) vede k promiseni zény vzorku a Cinidel.
Vytvaii se tak zona produktu, ktery je analyzovan v pritokové cele detektoru. Poradi,
ve kterém jsou cCinidla aspirovdna, zavisi na piislusné chemické reakci. U SIA, stejné
jako u FIA, lze dosahnout velké rychlosti analyzy (okolo 100 - 200 analyz za hodinu).
Hlavni vyhodou SIA je moZnost automatizace riznych postupt a chemickych reakci

bez nutnosti rekonfigurace systému. SIA potiebuje jen malé mnozZstvi vzorku a ¢inidel

(v tadu 10 - 100 pl), takZe je i mnoZstvi odpadu minimalni [1].

3.1.1. Rozdily mezi FIA a SIA

Na rozdil od FIA, SIA vyuZiva pocitatem fizeny vicecestny ventil pro manipulaci
se vSemi potiebnymi roztoky [1].

SIA umoZiiuje zménit smér toku nosného proudu a tim efektivnéj$i promiseni
jednotlivych aspirovanych z6n [2].

SIA vyuziva jednodussi, vice robustni, jednokandlovy systém.

Vv s

Vv

V SIA je znatelné redukovana spotifeba vzorki a ¢inidel.

Jednokandlovy systém SIA umoZiuje provést velké mnoZstvi rlznych stanoveni
v rdmci jednoho systému.

V SIA dovoluje selekéni ventil pohodlné provedeni automatické kalibrace.

SIA vyzaduje piesné zachazeni se vzorkem a Cinidly fizené pocitaCem, zdkladni je tedy

automatizace [3].
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3.1.2. Vyuziti SIA
Mezi hlavni oblasti vyuZziti SIA patii vyzkum, ale jeji uplatnéni je moZné
i v potravinaiském pramyslu [1] (napf. stanoveni iontl Zeleza, vdpniku, hotciku,
glukézy, fruktézy, sacharézy a etanolu v ndpojich, fosforu, glukézy, mocoviny
a chloridu v mléce, siranii, zinku, médi, arsenu, drasliku, kyseliny jable¢né a mlécné,
glycerolu, glukézy, fruktzy, etanolu a manganu ve vin€, rtuti vrybach a rybich
konzervach, aflatoxinu v pistaciich, aminokyselin v sdje, kyseliny mlé¢né ve vepfovém
mase, glukézy a etanolu v pivé [4]) a ve farmaceutickém primyslu, kde se SIA uplatni
pfi vyvoji, vyrobé a kontrole 1éCiv (analyza lékovych forem, rozpousténi pevnych
Iékovych forem a uvolilovani 1é¢ivych latek). Vysledky jsou v dobré shod¢ s vysledky
ziskanymi za pouZiti 1€kopisnych metod [S]. Déle se do oblasti vyuzZiti SIA tadi analyza

povrchovych [1,2] a odpadnich vod a monitorovani déletrvajicich procest [1].

3.2. Fluorid sodny

Fluorid sodny (Natrii fluoridum) je bily nebo témét bily prasek nebo bezbarvé krystaly.
Je dobfte rozpustny ve vod¢ a prakticky nerozpustny v etanolu 96%.

Pro dospélé je 1ékopisna terapeutickd davka 0,02 — 0,04 g, denni davka 0,04 — 0,08 g
prti terapii osteopordzy. Pro déti je 1ékopisnd terapeutickd davka prizplisobend véku
ditéte. V prevenci zubniho kazu je stanovena denni divka od 1 do 2 let 0,55 mg, od 2
do 3 let 1,1 mg, od 3do4let 1,7 mgaod4 let 2,2 mg.

Koncentrace fluoridit se casto vyjadiuje pomoci jednotky ppm (1 ppm fluoridu

odpovida koncentraci 1 mg fluoridu v litru vody) [6].

3.2.1. Stanoveni fluoridu s vyuZitim prutokovych metod

Jako metody ke stanoveni fluoridd v pitné vodé byly popsany: potenciometrie s iontoveé
selektivnimi elektrodami (pro fluoridy), iontovd chromatografie, indukéné vazana
plazmovd hmotnostni spektrometrie, kapildrni elektroforéza, extrakce rozpoustédlem
spojend s fluorimetrii, polarografie, spektrofotometrické metody, FIA s rGznymi
metodami detekce [7].

Tabulka 1 uvadi vybrané moznosti stanoveni fluoridli pomoci pritokovych metod.

K jednotlivym  zpracovanym ¢lankim je pod tabulkou kratky  popis.
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Tabulka 1: Pfehled vybranych stanoveni fluoridi s vyuZitim pritokovych metod

metoda matrice testované chemikalie / reakce detekce linearn{ LOD rychlost zdroj
interference rozsah analyzy
(vzorku/hod)
FIA spodni vody sirany ionty zirkonu, diode-array 0az 1,50 0,1 40 [7]
SPADNS, fluoridy detektor mg.l_1 mg.l'1
a sfrany (spektro-
fotometr)
FIA zubni pasty, Br, CI, TISAB 1I, membranova 10%az 10" 0,34 60 (8]
tekouci vody, C032' ledova kys. octova, elektroda mol.l"! mg.l'1
ptirodni voda KCl, KOH, selektivni pro
a voda z vrta NaF, fluoridy
zub. pasta, HCl
FIA sérum, moc Ca™, Mg™, roztoky fluoridd, iontové - 0,016 15 (sérum), [9]
Fe®*, AI** acetatovy pufr selektivni pmol.I™ 24 (mog)
elektroda pro (sérum),
fluoridy 0,16
pmol.l'1
(moc)
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metoda matrice testované chemikélie / reakce detekce linedrni LOD rychlost zdroj
interference rozsah analyzy
(vzorku/hod)
FIA piirodni voda S04, CI, ionty zirkonu spektrofotometr 0,1az2,2 0,02 60 [10]
Fe**, AI**, | (ZrOCl,), SPADNS mg.1™! mg.1™!
PO,”
FIA Fe’*, AI’*, | kys. citronovd, NaF, iontové zaleZi na - 9 [11]
hornina - Si** HCl selektivn{ koncentraci
minerdly fosforu elektroda pro fluorida
fluoridy v nosném
proudu
FIA zubni pasty Na®, CI, Fe'™*, spektrofotometr | 0 az9 mg.l™ | 0,09 120 [12]
(fluoridy, SO4*, 8%, | 2,4-diaminofenol, (UV/VIS) (pro F) mg.1™!
monofluorofosfa- HCOy5', H,0,
ty) Pb>*, Zn**,
Mg, Ca,
askorbat,
PO,>
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metoda

matrice testované chemikélie / reakce detekce linedrni LOD rychlost zdroj
interference rozsah analyzy
(vzorku/hod)
FIA roztok F a Ca*™, Na®, K*, NaF, CaCl,, EDTA, iontové nad 40 uM - - [13]
také piirodn{ Mg2+ DCTA, Tiron, NTA, selektivni F (objem
vody citrat tridraselny, elektroda 200 pl)
AP
FIA vodny roztok Na*, Ca™, NaF, spektro- 1.10° az 10 20 [14]
NaF, NH,*, K*, AI(NO;3)3.9H,0, fluorimetr 2.10%mol.I" | ngl?
pitnd voda, Ba®*, Mg”, EDTA, ERB,
minerdlni voda | Cd**, Pb™, HMTA
Co™, Zn™,
NiZ*, Cu®*,
crt, Fe™,
CI, Br, I,
NOs’, Cl104
, S04,
PO,”,
COy%,
acetat
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metoda matrice testované chemikalie / reakce detekce linearn{ LOD rychlost zdroj

interference rozsah analyzy
(vzorku/hod)
FIA 1é¢ivé piipravky Na®, CI, 2,4-diaminofenol, spektrofotometr 0az 750 0,471 90 [15]
(s fluoridy) SO4*, 8%, | H,0,, FeCls, HCI, mg.1™! mg.1™!
Pb**, Zn**, NaF
Mg, Ca,
PO,”
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Odborné ¢lanky:

Ad [7]:
Fluoridy ve spodnich vodich mohou byt pfi vyuziti spektrofotometrické detekce
stanoveny i v pfitomnosti siranl v koncentraci vy$si nez 1000 mg.I”. Pii 570 nm je

pokles absorbance pifimo imérny koncentraci fluoridu.

Ad [8]:

Limitujicim faktorem pfi pouZiti iontové selektivnich elektrod je limit detekce, vliv pH
a selektivita téchto elektrod. Selektivita elektrody je zlepSena diky velmi kratkému
kontaktu interferujicich ionti s membranou elektrody. Spojeni FIA s ISE piedstavuje
robustni nizkondkladovy analyzdtor. RSD je nizs$i nez 0,6 %, primérnd vytéZnost
99,73 % (zubni pasta), resp. 100,35 % (vzorek vody). Chloridy, bromidy a uhli¢itany

neinterferuji, kdyz je koncentrace fluoridii a interferujicich iontt v poméru 1:1000.

Ad [9]:

Metoda se zabyvd mé&fenim koncentrace fluoridi v séru, kterd je niz$f nez 1 pmol.l”.
Pro stanoveni fluoridl v séru a moci se bézn¢ vyuziva potenciometrie s ISE. LOD byl
0,016 pmol.I" (sérum) a 0,16 pmol.I" (mog). Interference zapii¢inéné vlivem matrice
(mo¢ a sérum) byly pouZitim navrzené metody FIA eliminovadny. VytéZnost byla

vétSinou 100%. Presnost se pohybovala do 4 %.

Ad [10]:

Navrzeny prutokovy systém md minimdlni spotiebu Cinidel a produkuje minimdalni
mnozstvi odpadu. Pfi analyze vzorkl s vysokym obsahem fluoridti mtize byt pii malé
pritokové rychlosti vzorku a malém objemu vzorku ziskdn linedrni rozsah 0,3 az
6,6 mg.l’l. Mezi vyhody této metody patii ve srovndni s jinymi (nepritokovymi)
metodami Sir$i analyticky rozsah (1,7 az 2,2krat), vyssi rychlost analyzy vzorku (1,5 az
4,0kréat) a niz$i limit kvantifikace (5 aZ 68krat). Spotfeba Cinidel je 20 aZ 55krat niZz$i,

odpadu je produkovédno 1,2 az 3,0krat méné.
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Ad [11]:

Fluoridy byly extrahovany pomoci 0,50 M kyseliny citronové z praskované horniny.
Piidavek fluoridd (40 pg.ml') do nosného proudu upiesnil stanoveni vysokych
koncentraci fluoridii (o vice nez 4,1 %). Piesnost vyjadiend jako RDS byla 2,95 az

4,0 %.

Ad [12]:

Metoda umoziuje soucasné stanoveni fluoridii a monofluorofosfatti v zubnich pastach.
Fluoridové ionty vytvéfi stabilni komplexy s Fe®*. Monofluorofosfity netlumi reakci
ajsou stanovovany nepiimo jako fluoridové ionty po kvantitativni kyselé hydrolyze.
Absorbance byla méfena ptfi 500 nm. Pfesnost vyjddifend jako RSD se pohybuje

do 0,5 %.

Ad [13]:

Byla vyuzita metoda zaloZzend na uvoliiovani fluoridu zkomplext s A", Jako
komplexotvornd cinidla byly testovany: EDTA, DCTA, Tiron, citrit draselny.
Pii pratokovém méteni byl pro uvolnéni fluoridi z komplexu vyhovujici pouze Tiron.
Pfi méfent se zastavenim toku nosného proudu na 10 minut vyhovoval i citrat a DCTA.
U této prace bylo provedeno testovani omezeného vybéru interferentti: Na*, K*, Mg2+.

Jako zptisob detekce byla vyuZita potenciometricka detekce s ISE (pro fluoridy).

Ad [14]:
Principem stanoveni je schopnost fluoridu zvysit rychlost tvorby fluorescencniho
komplexu v pfitomnosti hexamethylentetraaminu. K detekci fluorid se béZné pouZziva

vvvvv

Ptesnost vyjadiend jako RSD se pohybovala mezi 4 a7 7 %.

Ad [15]:

Volné fluoridy tvoii stabilni komplexy s Fe™, pokles absorbance je méfen
spektrofotometricky pfi 500 nm. Metoda kombinuje Siroky linedrni rozsah stanoveni
a nizky detek¢ni limit — vzorky jsou zfedéné kvili potencidlnim interferencim. Metoda
byla vyuZzita pfi stanoveni NaF ve 3 druzich komer¢n€ vyrdbénych tablet a 2 dstnich

vodach. Vytéznost byla 98,1 a7 101,8 %.
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3.2.2. Stanoveni fluoridu ve vyrobcich ustni hygieny

Hranice mezi toxickou a terapeutickou koncentraci fluoridi je tenkd. Proto jsou nutné
presné a rychlé metody stanoveni fluoridti pii kontrole kvality a urCovani davek
pripravki ustni hygieny. Ke stanoveni ve vod¢ rozpustnych fluoridl se vyuziva nékolik
technik: elektrochemickd metoda s iontové selektivni elektrodou (ISE), pritokova
injek¢ni analyza, plynova chromatografie a iontova chromatografie (dé€li se dalsi slozky
ptipravkii — zubnich past, ustnich vod, ionty v pfirodnich vodich...), kapilarni
elektroforéza a atomova absorp¢ni spektrometrie.

Nejrozsitencj$i metoda stanoveni fluoridit je potenciometrie s ISE. Je jednoducha

na provedeni a ma dobrou citlivost a selektivitu. Elektrody selektivni pro fluoridy

detekuji pouze volné fluoridy v roztoku [16].

3.3. Zubni pasty
Zubni pasta je suspenze jemnych nerozpustnych ¢asteCek ve vodé [17]. Zubni pasta se
sklada ze 75 % z vody a zvlh¢ovadel, z 20 % z brusnych latek — vépenec, kiemicitany,
z 1 az2 % z pénidel, pfichuti, pufrd, plnidel, fluoridd a barviv [18]. Mezi tyto slozky
mohou patfit vitaminy a ufinné latky s antiseptickymi a antimikrobidlnimi

vlastnostmi [16]. Nejcastejsi latky obsazené v zubni past¢ uvadi tabulka 2.

Tabulka 2: SloZeni zubnich past [17]

Zakladni slozky

abraziva uhli¢itan vépenaty, hydrogenofosforecnan
vapenaty anhydrét a dihydrat,
polymerovany hexofosforecnan sodny,

pyrogenni kyselina kiemicita

pojidla karboxymetylceluldza,

hydroxyetylceluldza, alginaty

pénidla laurylsulfat sodny, laurylsarkosinat sodny
zvlaciovadla glycerin, sorbit, glykoly

sladidla sacharin, cyklamaty

konzervanty estery kyseliny p-hydroxybenzoové,

bromchlorfen, kyselina sorbovd, parabeny,
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aj.

barviva potravindiskd barviva

(syntetickd, ptirodni - karoteny)

aroma mentol, silice méty peprné a kadetavé,

eukalypt, ovocné piichuté aj.

rozpoustédlo destilovand voda
Aktivni slozky
zvyseni odolnosti zubni skloviny vici fluorid sodny, monofluorofosfore¢nan
kyselindm sodny, fluorid cinaty, aj.
aminfluoridy
adstringens aluminium acetikotartarat, aluminium

chlorhydroxyallantoinat, aluminium
dihydroxyallantoinat, mlé¢nan hlinity,
moftska stl, viidelni stl, rostlinné extrakty

aj.

protizanétlivé latky rostlinné extrakty z hefmanku pravého,

fepiku lékatského, Salvéje 1€katské aj.

omezujici vznik plaku chlorhexidin, triklosan, sanquinarin,
esencidlni oleje (mentol, tymol, eugenol,

eukalyptol), enzymy, kyseliny aj.

omezujici tvorbu zubniho kamene pyrofosfat sodny a draselny, chlorid

a citrdt zineCnaty aj.

sniZujici citlivost dentinu fluoridy, chlorid strontnaty, dusi¢nan

draselny, citronan sodny, hydroxyapatit aj.

bélici latky peroxidy

3.3.1. Fluoridové zubni pasty v prevenci a terapii zubniho kazu

Podle WHO pfispélo k poklesu kazivosti (vedle fluoridl ve vyZzivé) zejména pouZivani
fluoridovych zubnich past [19]. Kazivost se pii pravidelném pouzivani takovychto past
snizuje 0 20 — 30 %. Fluoridy (fluorid sodny, fluorid cinaty, aminfluorid nebo
monofluorofosforecnany) brani demineralizaci [18] a usnadnuji remineralizaci zubni

skloviny [19].
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3.3.1.1. Mechanismus uc¢inku fluoridl v prevenci a terapii zubniho kazu
Fluoridy brani vzniku zubniho kazu nékolika mechanismy. Potlauji metabolismus
bakterii, hlavné glykolyzu, ¢imZ se sniZzuje produkce kyselin a stim spojend
demineralizace. Fluoridy poméhaji ovliviiovat zubni kaz zvySenim remineralizace
a také méni strukturu zubu, povrch zubu je pevnéjsi.
Zubni sklovina je slozena predev§im z hydroxyapatitu [Ca;o(PO4)s(OH);]. Kyseliny

produkované po jidle reaguji s hydroxyapatitem skloviny a poSkozuji jeji strukturu.

Ca5(PO4)3OH + HJr e Ca5(PO4)3+ + HQO

Za ptitomnosti fluoridii ve slinich nebo plaku fluoridy nahrazuji hydroxylové ionty
a tvofi hydroxyfluorapatit [Ca;o(PO4)s(OH)F] nebo fluorapatit [Ca;o(PO4)sF2], které
jsou méné rozpustné v kyselém prostiedi neZ hydroxyapatit. Zubni sklovina se tak stava
odoln¢jsi. Kritickd hodnota pH minerdli sloZzenych z apatitu bohatého na fluoridy je
mnohem mensi neZ u hydroxyapatitu [16].

Pii pouzivani fluoridové zubni pasty dvakrat denn¢ se zvysSuje koncentrace fluoru
ve sliniach aZ na n¢kolik hodin [18].

Pro prevenci demineralizace musi byt koncentrace fluoridu alespoti 1 mg/kg. Uginnost
fluoridii v prevenci zubniho kazu nezavisi jen na jejich obsahu, ale i na formé soli, ktera
muze byt vice ¢i mén¢ dobfe zabudovana do skloviny. Podle n¢kterych vyzkumt se
odhaduje, Ze pasty obsahujici NaF jsou ucinné&jsi nez pasty s monofluorofosforecnany.
Rozdily vysvétluje mechanismus, podle kterého se uvoliuje rizné mnozstvi fluoridi

béhem disociace soli. Napiiklad NaF je ve vodném roztoku tplné¢ disociovan oproti

Na,FPO3, behem jehoZ disociace se uvolni pouze 6 % fluoridu.

NaF - Na*+ F
Na,FPO; — 2Na* + FPO;>
FPO;> + OH — F + HPO,*

Hydrolyza monofluorofosfore€nanu probihd rychleji v kyselém prostedi a za teploty

vyS$Si nezZ je laboratorni teplota.
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Rozdilnou ucinnost fluoridi a monofluorofosfore¢nanti vysvétluje také rychlost diftze,
ktera hraje dulezitou roli v zabudovavani do skloviny. Fluoridové ionty jsou
nebo i méné.

Slozkou zubnich past je Casto uhli¢itan vapenaty, ktery sniZuje koncentraci fluoridi.
Vznikly fluorid vdpenaty je Spatn€ rozpustny ve vodé, takZe se sniZuje koncentrace

volnych fluorida.

2F + CaCO; <> CaF, + CO3>

V piipad€ pouZiti Na,FPO; jsou ionty FPO5> pted takovouto reakci chrdnény. Na,FPO3

je také méné toxicky [16].

3.3.2. Denni pfijem fluoridu

vvvvv

skloviny. Moznym diivodem je polykani zubni pasty a tedy zvySeny piijem fluoridu.
U malych déti, kdy probihd mineralizace skloviny, je nutné dbat na mnozstvi fluoridu
v past¢ a riziko jeho spolknuti. Pii ¢isténi zubti polykaji déti ve 2 — 3 letech asi 70 %
pasty a v 5 letech jeste€ asi polovinu.

U malého ditéte mize znamenat pouziti zubni pasty s 1000 ppm fluoridu piijem
0,2 az 0,3 mg fluoridu (1 fluoridov4 tableta = 0,25 mg fluoridu). Evropska akademie pro

détskou stomatologii (EAPD) doporucuje mnoZstvi fluoridu v pasté (poCitd se

i s ¢iSténim zubu vicekrat za den) uvedené v tabulce 3 [19]:

Tabulka 3: Doporuc¢ené mnozstvi fluoridu a davkovani zubni pasty u déti [19]

Vek Obsah fluoridi Davkovani na kartacek
do 2 -3 let mén¢ nez 400 ppm tenkd vrstva, ddvkuje rodi¢
predskoléci 500 — 700 ppm objem o velikosti malého

hrasku, davkuje rodic¢

od 6 let 1000 ppm a vice mnoZzstvi pasty do tfetiny

az poloviny hlavy karta¢ku
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Tabulka 4: Alimentarni pifjem fluoridu pfi ¢isténi zubt fluoridovymi zubnimi pastami

[19]

studie vék

2-3 4 5 6-7 8-10 [ 11-13 | 16-35

Ericcson, Forsman 1969 30 26
Hargreaves et al. 1972 28
Barnhart et al. 1974 35 14 6 3
Glass et al. 1975 12
Simard et al. 1989 59 48 34
Naccache et al. 1990 41 30
Naccache et al. 1992 57 49 42 34
Priamér [%] 48 42 34 25 12 6 3
Piijem F" [mg] 0,48 0,42 0,34 0,25 0,12 0,06 0,03
(pasta 1000 ppm F")

3.3.3. Druhy zubnich past dle i¢inku

1.

Citlivé zuby

Citlivosti zubt trpi témét 40 % populace. Zubni pasty uréené pro tyto problémy
jsou ucinné u 80 — 85 % pacientli s obnazenymi zubnimi krcky. Takové zuby
jsou jinak béZng citlivé na teplo a chlad, kyseld a sladkd jidla. Zubni pasty pro
citlivé zuby maji dva mechanismy t¢inku, bud’ uzaviraji dentinové kandlky nebo
snizuji drazdivost nervu.

Pasty proti zubnimu kameni

Pasty proti zubnimu kameni nezmensuji jeho mnoZstvi ani ho neodstratiuji,
pouze zpomaluji jeho hromadéni.

Onemocnéni dasni

Pasty ur¢ené pro nemocné ddsné obsahuji latky stahujici, antimikrobidlni,
regeneracni a vyZivujici.

Aluminium laktit se pouZzivad jako adstringens — stahuje ddsn¢, mize ovSem
zasttit problém s odstraiiovanim plaku na zubech.

Fluorid cinaty je prevenci gingivitidy.

Pasty sbylinnymi vytazky maji ucinky protizanétlivé, antimikrobidlni,

regeneracni a hojivé.
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4. Pasty s hydrogenuhli¢itanem sodnym (jedlou sodou)

Hydrogenuhli¢itan neutralizuje kyseliny zptsobujici vznik zubniho kazu.
Je Setrny k zubni skloving.

5. Bélici zubni pasty

Tyto pasty pomdhaji ze zubl odstranit pigmenty, které rozpousti. Diive se
pouzivaly zubni pasty s velkym podilem abrazivnich €éstic, které zuby odiraly.
Peroxidy obsazené v past¢ mohou poSkozovat dasné.

6. Abrazivni pasty

Abrazivni zubni pasty obruSuji sklovinu a zpisobuji ustupovani désni.
Abrazivita se udava pomoci RDA (Relative dentin abrasivity, stupen abrazivity),

ktery nema ptekrocit 100 [18].

3.4. Fluoroéza
Suplementace fluoridd je doporucovana jiz vice nez 30 let [20]. Dentdlni fluoréza je
projev pieddvkovani fluorem béhem vyvoje zubu. V Ceské republice je optimélni
koncentrace fluoru 1 mg na 1 litr pitné vody. Riziko fluorézy vznikd pii dvojndsobné
a vys$i koncentraci fluoru ve vodé.
Fluoréza se projevuje podle stupné postizeni bilymi skvrnami hlavné na ptednich
zubech az pdrovitosti zubil s rozsdhlymi hnédymi skvrnami.
Jedna se o trvalé poSkozeni zubt vznikajici ve v€ku od 6 mésicti do 12 — 14 let.
Jako terapie se doporucuje piestat pouzivat fluoridované zubni pasty a redukovat
zabarveni pomoci doméciho béleni pod dohledem zubniho 1ékate [21].
Dillezité je fluorézu spravné diagnostikovat. Bilé skvrny na zubech muze zptsobit
i uzivani ampicilinu v détstvi. Naopak tmavé skvrny zpasobuje tetracyklin podavany
v détstvi [22].
Podle nékterych studii jsou dikazy podporujici efektivitu dopliovani fluorida
v prevenci zubniho kazu u mléc¢ného chrupu slabé. U déti v prvnich Sesti letech Zivota,
a obzvlasté v prvnich 3 letech, je suplementace fluoridy spojena s vyznamnym nardstem
fluorézy. Déti s fluorézou maji niZsi pravdépodobnost vzniku zubniho kazu. U trvalého

chrupu vSak kazdodenni suplementace fluoridy vyznam ma [20].
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MODERATE SEVERE

Obrazek 3 [23]: Fluor6za (normalni stav (normal), mirné (mild), stfedni (moderate),

tézké (severe) poskozeni)

3.5. Legislativa zubnich past
SloZeni zubnich past a obsah fluoridu je upraven vyhlaskou a ¢eskou normou — tyka se
pouzitych slouc¢enin fluoru, limitni pfipustny obsah fluoridu je 1500 ppm F.
e VyhldSka Ministerstva zdravotnictvi ¢. 26/2001 Sb., o hygienickych
pozadavcich na kosmetické prostiedky

o (Ceskd norma CSN EN ISO 11609

Udaje o mnozstvi fluoridu, davkovani pasty na kartdéek a uréeni pasty pro konkrétni

veék déti neni povinné [19].
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4. Prakticka ¢ast

4.1. Pouzité chemikalie
Chlorid hlinity hexahydrat — Lachema n. p. Brno, Neratovice, CR
Kyselina chlorovodikova koncentrovana 36% - Penta Praha, CR
Aluminon (amonnd sul aurintrikarbonové kyseliny, Cistota A.C.S) - Sigma-Aldrich,
Praha, CR
Kyselina octova 99% - Penta Praha, CR
Kyselina $tavelova - Penta Praha, CR
Destilovana voda - demineralizovand pomoci systému Milli-Q (Millipore, Bedford,
MA, USA)
Chlorid sodny - Lachema Neratovice, CR
Dusi¢nan vépenaty tetrahydrat - Lachema Chemapol Praha, CR
Octan sodny trihydrat - Lachema Chemapol Praha, CR
Octan amonny - Balex Pardubice, CR
Fluorid sodny - Sigma-Aldrich, Steinheim, Némecko
Bromid draselny - Balex Pardubice, CR
Jodid draselny - Balex Pardubice, CR
Hydrogenfosforecnan disodny bezvody - Merck, Darmstadt, Némecko
Dusi¢nan zine¢naty hexahydrat - Lachema Chemapol Praha, CR
Hydrogenuhligitan sodny - Balex Pardubice, CR
Chlorid cinaty dihydrat - Lachema Chemapol Praha, CR
Vinan sodny dihydrét - Lachema Chemapol Praha, CR
Citronan sodny dihydrat - Chemifarm Otrokovice, CR
Laurylsulfat sodny — Kulich Hradec Kralové, CR
Sorbitol - Sigma-Aldrich, Praha, CR
Methylparaben (methyl-4-hydroxybenzoat) — Fluka, Sigma-Aldrich, Praha, CR
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4.2.Pouzité vzorky zubnich past a jejich sloZeni

Ajona Aminomed

aminfluorid 800 ppm F, fluorid sodny 400 ppm F’, voda, glycerin, fosfore€nan sodny,
oxid kfemicity, xylitol, kokoamidopropylbetain, propylenglykol, hefmanek pravy, lih,
pantenol, bisabolol, hydroxyethylceluléza, oxid titaniCity, benzoat sodny, sacharin,

kyselina citronova, mentol, anetol, eukalyptol, citronelol, eugenol, aroma

Elmex caries protection

olaflur 1400 ppm F, voda, kyselina kfemicitd, sorbitol, hydroxyethylcelul6za, aroma,

limonen, oxid titani¢ity, sodnd sil sacharinu, kyselina chlorovodikova

Signal Herbal

fluorofosforecnan sodny 1450 ppm, uhli¢itan vépenaty, voda, Skrobovy hydrolyzit,
kyselina kfemicitd, laurylsulfat sodny, aroma, eukalyptovy olej, olej méty peprné, olej
Salvéje 1ékatské, olej myrhovniku pravého, celulza, benzylalkohol, fosfore¢nan sodny,

sodna sl sacharinu, propylenglykol, glycerin, limonen, zelené barvivo [24]

Odol classic
fluorid sodny 1450 ppm, voda, kyselina kifemicit4, sorbitol, glycerin, laurylsulfat sodny,
aroma, xanthanovd guma, oxid titani¢ity, polyethylenglykol, sodnd sil sacharinu,

karagen, limonen

4.3. Pouzité pristroje
Analytické vahy Sartorius Cubis, Némecko
Ultrazvukova lazen Bandelin Sonorex RK 100, Némecko
Centrifuga EBA21 Schoeller, Hettich Zentrifugen, Némecko

Automaticka elektromagnetickd michacka Variomag poly, Komet, CR

SIA systém:

FIAlab 3000, FIAlab Instruments, Bellevue, USA

Software FIAlab pro Windows, verze 5.9.312, FIAlab Instruments, Bellevue, USA
Detektor UV/VIS Ocean optics USB 2000, FIAlab Instruments, Bellevue, USA
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SIA systém se sklddal z obousmérného pistového Cerpadla, vicecestného selek&niho
ventilu, misici civky, prutokové cely (optickd délka 1 cm) a detektoru. Obousmérné
pistové Cerpadlo zajisStovalo nasiti nosného proudu a jednotlivych reagencii pomoci
vicecestného selekéniho ventilu. Jednotlivé pozice byly zaddny v ovladacim programu.
Zpétnym pohybem obousmérného pistového Cerpadla bylo v misici civce dosazeno
promiseni reagencii a ndsledoval transport do detektoru. Po detekci byl vysledny
produkt reakce poslin do odpadu. Na zavér meéfictho cyklu byl systém promyt
kyselinou Stavelovou, aby se =zabranilo usazovani produktu reakce na sténich

teflonovych hadicek.

4.4. Roztoky
4.4.1. Zasobni roztoky

Zasobni roztoky byly uchovaviny pii laboratorni teploté¢ v pfisluSnych odmérnych
nddobdch.

Roztok aluminonu byl uchovavén v chladu a temnu (2-8°C).

Roztok aluminonu — zdsobni roztok aluminonu byl pfipraven smisenim 3 roztoku:
13,30 g octanu amonného, 12,60 ml 1 M kyseliny chlorovodikové a 0,09 g aluminonu
bylo samostatné rozpusténo vzdy v 10,00 ml destilované vody. Pomoci 99% kyseliny
octové bylo upraveno pH vysledného roztoku na 3,94. Pro stabilitu roztoku je nutné pH
3.8 az 4,0. Takto pfipraveny roztok aluminonu je stabilni 6 mésicti.

Roztok kyseliny chlorovodikové - kyselina chlorovodikova (1,19 g.cm™) byla zied&na
na 1 M roztok destilovanou vodou (83 ml/I)

Roztok chloridu hlinitého — 0,10 g chloridu hlinitého bylo doplnéno destilovanou vodou
do 500,00 ml.

Roztok fluoridd 0,1 M — 0,42 g fluoridu sodného bylo doplnéno destilovanou vodou
do 100,00 ml.

Roztok kyseliny stavelové (0,5 M) — 31,52 g kyseliny stavelové bylo doplnéno

destilovanou vodou do 500,00 ml.
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4.4.2. Pracovni roztoky

Pracovni roztoky byly pfipravovdny v Cas potieby.

Tabulka 5: Roztoky fluoridu sodného pouZité pro kalibraci

Vysledna koncentrace Objem 0,1 M roztoku NaF | Objem destilované vody
kalibra¢niho roztoku NaF [ml] [ml]
[mol.I']
1.10° 0,500 49,500
3.10° 1,500 48,500
4.10” 2,000 48,000
5.10” 2,500 47,500
6,25.10” 3,125 46,875
7,5.107 3,750 46,250
8,75.10” 4,375 45,625
1.107 5,000 45,000
1,25.107 6,250 43,750
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Tabulka 6: Roztoky pouZité pro interferencni studii

Iont studovany Chemikalie Moléarni Navazka | Objem
pro koncentrace [g] vysledné-
interferenci roztoku ho
[mol.I"] roztoku
[ml]

Ca™ Ca(NO;),.4H,0 1,0 23615 |10
Zn”* Zn(NOs;),.6H,0 1,0 74372 | 25

0,5 3,7186 | 25
Al AlCl;.6H,O 1,0 6,0360 | 25

0,5 3,0180 |25
Sn** SnCl,.2H,0 1,0 5,6400 | 25

0,01 0,0564 |25
Cr NaCl 2,0 1,1688 10

1,0 0,5844 10
Br KBr 2,0 2,3802 10

1,0 1,1901 10
I KI 2,0 3,3202 10

1,0 1,6601 10
PO,” Na,HPO, 1,0 0,7098 |5
CO5”~ NaHCO; 0,5 1,0501 25
CH;COO CH;COONa.3H,0 2,0 6,8040 | 25

1,0 3,4020 |25
vinan C,H,O¢Na,.2H,0 1,0 5,7520 25
citronan Na;C4H50,.2H,0 1,0 7,3525 25
laurylsulfat CH;(CH,);0CH,(OCH,CH,),0SO;Na | 0,001 0,0288 100
sorbitol CeH 1406 0,1 0,1821 10
methylparaben | CH;(CsH4(OH)COO) 0,001 0,0038 25
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4.5. Zpisob pripravy vzorka zubnich past
Vzorky zubnich past byly pfipravovdny na zdkladé¢ zkuSenosti s analyzou volnych
fluoridli obsaZenych v zubnich pastiach popsanych v odborné literatuie [12, 25, 26].
Bylo vyzkouSeno vice zpusobil piipravy vzork zubnich past. Pro lepsi pfehlednost je

uvadi tabulka 7.
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Tabulka 7: Zpiisob piipravy vzorkd zubnich past [12, 25, 26].

Zpusob Navazka | Voda [ml] Zptsob Uz Centrifugace Sedimentace Odebrani Filtrace Nevyhody
piipravy [e] michani lazen supernatantu
1 1 20 elmg. ne nerozpustna ne po elmg PTFE nelze rozvolnit
[12] [12] michacCka [12] ¢ast [12] michani 0,45 pum | elmg.michdanim,
10 min. 2500 rpm, i po centrifugaci [12] potieba
[12] 4 min. sedimentace
[26]
2 1 10 ruéni ano celd zkumavka 12 hod. po sedimentaci PTFE zdlouhavé,
[12] + 40 ml ttepani 5 min. 2000 rpm, supernatant 0,45 um | 1 novy filtr na
ztedéni po 2 min. [25] 5 min. [12] cca2ml
centrifugaci roztoku
3 1 50 ruéni ano celd zkumavka | celd zkumavka piimo ze PTFE 1 novy filtr na
[12] ttepani 5 min. 2000 rpm, 15 min. zkumavky po 0,45 pm cca2ml
2 min [25] 5 min. sedimentaci [12] roztoku
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1.

K pfesn€ navdZenému mnoZstvi vzorku zubni pasty bylo ptiddno 20,00 ml
destilované vody. Roztok byl michin pomoci elektromagnetické michacky
10 minut (pti pokojové teploté). Poté byl zfiltrovan ptes PTFE filtr o velikosti
péra 0,45 pum [12]. Nerozpustna cast byla centrifugovana pfti 2500 rpm [26]

a supernatant byl jesté zfiltrovan a pfidan k jiz zfiltrovanému roztoku.

Nevyhody: Vzorek zubni pasty nelze dostate¢né rozvolnit do rozpoustédla,
michadlo se pouze obali pastou. Pro odebrani supernatantu po skon€eni michani

je vhodné nechat roztok sedimentovat.

Do 50 ml centrifugacni zkumavky bylo pfesn¢ navazeno mnozstvi [12] vzorku
zubni pasty a pfiddno 10,00 ml destilované vody. Roztok byl ru¢né tfepan
2 minuty. Po dalSim rozvolnéni Castic pomoci pétiminutového plisobeni
ultrazvuku [25] byl roztok centrifugovan 5 minut pti 2000 rpm. Supernatant byl
slit a doplnén destilovanou vodou do 50 ml. Po 12-ti hodinové sedimentaci byl

supernatant odpipetovdn a zfiltrovan PTFE filtrem 0,45 pm [12].

Nevyhody: Vzhledem k 12-ti hodinové sedimentaci je tento postup zdlouhavy.
Na filtraci kazdych 2 ml supernatantu je potfeba 1 novy PTFE filtr.

Do centrifuga¢ni zkumavky byl navdZen pfiblizn€ presné¢ 1 g [12] (resp. 0,5,
0,25 g nebo 0,125 g) testované zubni pasty a ptidano 50,00 ml destilované vody.
Po dvouminutovém ru¢nim tfepdni byla zkumavka vloZena na 5 min
do ultrazvukové 1azné [25] pro lepsi rozvolnéni ¢astic zubni pasty do roztoku.
Zkumavka s roztokem byla 5 min centrifugovana pfi 2000 rpm a poté jesSté
ponechdna 15 min sedimentovat. Pfimo ze zkumavky bylo odebrano 5,00 ml
supernatantu a zfiltrovano pies membranovy PTFE filtr o velikosti pért 0,45 pm

[12]. Timto zpisobem ziskany ¢iry roztok byl dile analyzovan.

Nevyhody: Na filtraci kazdych 2 ml supernatantu je potfeba 1 novy PTFE filtr.
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Pro pfipravu vzorkti zubnich past byl vybrin zptsob Ccislo 3. Dtvodem byla
jednoduchost postupu, dostate€né rozvolnéni zubni pasty do rozpoustédla (destilované
vody) a moznost v relativné kratkém case pfipravit velké mnoZstvi vzorkd. Roztoky

vzorkl zubnich past byly pfipravovany vzdy z nové navazky, roztoky nebyly fedény.

4.6. Princip stanoveni fluoridi
Hlinité ionty reaguji s aluminonem (amonn4 siil aurintrikarbonové kyseliny) za vzniku
cerveného komplexu. Po piidani roztoku fluoridd dochdzi k vytésnéni hlinitych iontd
z komplexu s aluminonem a tim k poklesu méfené absorbance. Vyhodnoceni bylo
zaloZeno na rozdilu absorbance slepého pokusu a méfenych roztoka.
V prostudované literatuie byl uveden také ¢lanek, kdy bylo vyuZito metody zaloZené na
uvolnovani fluoridu z komplext s Al*. Jako komplexotvornd ¢inidla byly pouZity:

EDTA, DCTA, Tiron, citrat draselny [13].

4.7. Ovladaci program méieni

SyringePump Command (?) KOR

Loop Start (#) 4 aspirace nosného proudu (voda)
SyringePump Valve In

SyringePump Flowrate (ul.s™) 80

SyringePump Aspirate (ul) 1500

SyringePump Delay Until Done

SyringePump Valve Out

Multiposition Valve port 3 aspirace barviva (aluminon)
Analyte New Sample

Analyte Name F

SyringePump Flowrate (pl.s'l) 50

SyringePump Delay Until Done

SyringePump Aspirate (ul) 30
SyringePump Delay Until Done

Multiposition Valve port 2 aspirace roztoku s hlinitymi ionty
SyringePump Delay Until Done

SyringePump Aspirate (ul) 30

SyringePump Delay Until Done
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Multiposition Valve port 4
SyringePump Delay Until Done
SyringePump Aspirate (ul) 50
SyringePump Delay Until Done

Multiposition Valve port 5

SyringePump Delay Until Done
SyringePump Aspirate (ul) 100
SyringePump Delay Until Done

Multiposition Valve port 8
SyringePump Delay Until Done
SyringePump Dispense (ul) 50
SyringePump Delay Until Done
SyringePump Aspirate (ul) 50
SyringePump Delay Until Done

SyringePump Flowrate (ul.s™) 40
SyringePump Delay Until Done
SyringePump Empty

Spectrometer Reference Scan
Spectrometer Absorbance Scanning
SyringePump Delay Until Done
Spectrometer Stop Scanning

Loop End

SyringePump Valve In
SyringePump Flowrate (ul.s™) 80
SyringePump Aspirate (ul) 1000
SyringePump Delay Until Done
SyringePump Valve Out

Multiposition Valve port 6

SyringePump Delay Until Done
SyringePump Aspirate (ul) 200
SyringePump Delay Until Done

Multiposition Valve port 5

SyringePump Delay Until Done
SyringePump Aspirate (ul) 200
SyringePump Delay Until Done

Multiposition Valve port 8
SyringePump Delay Until Done
SyringePump Empty
SyringePump Delay Until Done
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V piipad€ méteni slepého vzorku byl misto portu 4 pouZit port 5 (destilovand voda).
V piipadé¢ méfeni porovndvaciho roztoku pfi interferencni studii byl misto portu 4

pouzit port 7 (porovnavaci roztok).

4.8. Optimalizace stanoveni fluoridi v SIA systému
Pro méfeni v SIA sytému byl sestaven vySe popsany program, ktery zajistil aspiraci
presnych objemu vzorkil a Cinidel, jejich nasledné promiseni a transport do detektoru.
Meéieni absorbance probihalo pfi 522 nm, integracni Cas byl nastaven na 10 ms,
resp. 17 ms. Kazdy méfici cyklus probéhl ctytikrat. Na zavér byl systém jednou promyt
kyselinou Stavelovou, aby se zabrdnilo usazovani vzniklého komplexu na sténach
teflonovych hadicek. Byly vyuZity zkuSenosti s pfedchozi optimalizaci stanoveni

fluoridii z diplomové prace [27].

Optimalizace jednotlivych parametrii:

Meéfici cyklus
Ovlddaci program méfeni byl vytvofen v souladu s citlivosti reakce a odpovédi
detektoru. Byly vyuzity zkuSenosti z pfedchozich praci [27], které se zabyvaly

stanovenim fluoridu.

Objemy reagencii

Optimalizovéan byl pfedev§im objem aluminonu, nejlepsi vysledky byly zaznamendny

pti aspiraci 30 pl tohoto barviva.

Prutokova rychlost

Bylo nutné najit takovou prutokovou rychlost, kdy byl umoznén rychly transport
reagencii do detektoru a zdroveni jeho dostate¢né opakovatelnd odezva. Nejvétsi odezva

detektoru s dostateCnou opakovatelnosti byla zaznamenéna pfti rychlosti 40 ul/s.

Integracni Cas

Integraéni Cas detektoru byl snizen ze 40 ms az na 10 ms, resp. 17 ms, kdy byla odezva

detektoru dostatecnd pro méfeni signdlu v celém jeho rozsahu.
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4.9. Opakovatelnost
Byla testovdna opakovatelnost méteni pro:

e slepy roztok (voda)
e roztoky fluoridu sodného 5.10° moL.I'" a 6,25.10° mol.1", jejichz koncentrace se

nachézeji v kalibracnim rozmezi

4.10. Kalibraéni zavislost

Kalibra¢ni zavislost byla testovdna pro roztoky fluoridu sodného o koncentracich
v rozmezi 1.107 a7 1,25.10° mol.I". Pro potieby praktického stanoveni fluoridii bylo

nutno ovéfit linearitu pii vyuZiti optimalnich podminek stanoveni.

4.11. Testovani potencialné interferujicich ionti v zubnich pastach

Byly vytipovany ionty a dalsi latky béZné se vyskytujici v zubnich pastich, které by
mohly ovlivnit stanoveni fluoridé. Mezi n& pati CI', Br, I, Ca**, PO,”, Zn**, COs”,
Al3+, CH;COQO, Sn2+, vinanovy anion, citronanovy anion, laurylsulfitovy anion,
sorbitol a methylparaben. Stupen interference byl hodnocen na zdkladé rozdilu

absorbanci méfeného a porovndvaciho roztoku.

Tabulka 8: Zptsob piipravy porovnavaciho a méteného roztoku pro interferenéni studii

roztok NaF 12,5.10'3 M destilovana voda roztok interf. iontu
[ml] [ml] [ml]
porovnavaci 5 5 0
méfeny 5 0 5

V tabulce je uveden zpusob piipravy porovnavacich a métenych roztoki.

Priklad:

5 ml (NaF 12,5.10° M) + 5 ml (dest. voda) = 10 ml (NaF 6,25.10° M)

5 ml (NaF 12,5.10° M) + 5 ml (NaCl 2M) = 10 ml (NaF 6,25.10° M, NaCl 1M)
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Jako neinterferujici lze oznalit takovou koncentraci testovaného iontu, jehoZ rozdil
absorbanci méteného a porovndvaciho roztoku se neli§i o vice nez 5 %. Roztoky

s rozdilem absorbanci nad +5 % byly postupné dédle fedény tolikrat, nez byla ziskdna
hodnota rozdilu do 5 %.
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5. Vysledky a diskuze

Meéieni probihalo vidy ve ctyfech po sobé jdoucich cyklech. Hodnota s nejvyssi

odchylkou absorbance nebo ndpadné€ jinym tvarem piku byla vyfazena, z ostatnich ti{

méefeni byla vypocitina primérnd hodnota.

Ta byla porovnina

slepého/porovnavaciho roztoku, tj. byl hodnocen rozdil absorbanci.

5.1. Kalibra¢ni kiivka

Pro urceni linedrniho rozsahu kalibra¢ni kiivky pro stanoveni fluorid ve vzorcich
zubnich past bylo nutné ovcfit linearitu zévislosti rozdilu absorbance slepého

a méfeného roztoku na koncentraci fluorida za dodrzeni optimalnich podminek méteni.

Tabulka 9: Vysledky kalibrace v rozsahu 1.10° a7 1,25.10? mol.I"! NaF

s absorbanci

¢ NaF 1. 2. 3. RSD

[mol.1"] meéfeni | méfeni | méfeni | primér SD [%] rozdil A
slepy roztok 1,166 1,159 1,203 1,176 0,019 1,63 -
1.10° 1,027 1,022 1,039 1,029 0,007 0,68 0,15
slepy roztok 1,093 1,095 1,114 1,101 0,009 0,85 -
3.10° 0,688 0,725 0,671 0,694 0,023 3,25 0,41
slepy roztok 1,073 1,075 1,099 1,082 0,012 1,09 -
5.107 0,555 0,563 0,556 0,558 0,003 0,62 0,52
slepy roztok 1,075 1,090 1,067 1,077 0,009 0,88 -
7,5.107 0,419 0,430 0,430 0,426 0,005 1,28 0,65
slepy roztok 1,149 1,133 1,125 1,136 0,010 0,88 -
1.107 0,364 0,368 0,352 0,362 0,007 1,88 0,77
slepy roztok 1,135 1,197 1,118 1,150 0,034 2,97 -
1,25.10° 0,305 0,316 0,326 0,315 0,009 2,73 0,83
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Kalibraéni kfivka - koncentrace NaF 1.103-12,5.103 mol.I*

0,9
0,8 —
0,7

06 /

0,5 e

S

y =-4113,4x2 + 112,51x + 0,0631

03 R?=0,9905

0,2 <
0,1
0 . . . . . . .

0 0,002 0,004 0,006 0,008 001 0012 0,014

Rozdil absorbanci

Koncentrace NaF [mol.I]

Obrizek 4: Kalibragni z4vislost v rozmezi 1.10° az 12,5.10° mol.I"' NaF

Koncentrace 1.107 a 1,25.107 mol.I"' se nachdzi mimo linedrni oblast kalibra&ni kfivky.
LOQ pro nelinedrni &ast kalibraéni kfivky je 1.10° mol.I". Kalibraéni zdvislost byla
dale podrobné testovana a byly pridavany dalSi kalibracni body. Vysledny graf je
linedrni v rozmezi koncentraci 3.10° az 1.10% mol.I" NaF. LOQ pro linedrni &ast

kalibraéni kiivky je 3.10” mol.I"".

Tabulka 10: Kalibrace v rozmezi 3.10° a7 1.102 mol.I"' NaF

¢ NaF 1. 2. 3. RSD

[mol.1"] méfeni | méfeni | méfeni | prumér SD [%] rozdil A
slepy roztok | 1,324 1,473 1,365 1,387 0,063 4,54 -
3.10° 0,873 0,904 0,867 0,882 0,016 1,85 0,51
4.10° 0,816 0,786 0,791 0,798 0,013 1,68 0,59
5.10° 0,715 0,760 0,745 0,740 0,018 2,50 0,65
6,25.10” 0,636 0,664 0,675 0,658 0,016 2,48 0,73
7,5.10° 0,590 0,590 0,591 0,590 0,001 0,09 0,80
8,75.10° 0,532 0,517 0,520 0,522 0,006 1,23 0,87
1.10° 0,466 0,477 0,487 0,477 0,009 1,79 0,91
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Kalibraéni kfivka - koncentrace NaF 3.103 - 1.10"2 mol.I!

1
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Rozdil absorbanci

Obrazek 5: Kalibraéni zdvislost v rozmezi 3.10° a7 1.102 mol.I"! NaF

Pro dostateCnou presnost byly pridany dal$i koncentrace NaF (body kalibracni

zavislosti). VySsi koncentrace NaF se nachazi mimo linedrni oblast kalibracni kfivky.

Kalibra¢ni rozmezi je relativné uzké pro praktické méfen.

5.2. Opakovatelnost

Byla zjiSténa opakovatelnost stanoveni pro slepy roztok (voda) a roztok fluoridu
sodného. Byly zvoleny koncentrace 5.10° mol.I" a 6,25.10° mol.I"", které se nachézi

v kalibraénim rozmezi. Pro hodnoceni bylo pouZzito vZdy 10 paralelnich méfeni.
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Tabulka 11: Opakovatelnost pro slepy roztok a koncentrace NaF 5. 10 mol.I"
a6,25.10” mol.I"

méfeni slepy roztok cnar 5.10°M | cnar 6,25.10° M
1. 1,246 0,572 0,649
2. 1,312 0,571 0,655
3, 1,219 0,575 0,663
4. 1,205 0,573 0,682
5. 1,288 0,566 0,636
6. 1,205 0,564 0,660
7. 1,291 0,573 0,657
8. 1,180 0,556 0,628
9. 1,191 0,557 0,639
10. 1,286 0,560 0,656
primér 1,242 0,567 0,653
smér. odchylka 0,046 0,007 0,015
RSD [%] 3,70 1,19 2,25

Opakovatelnost méfeni pro slepy roztok je 3,70 %.

Opakovatelnost meéfeni roztoku fluoridu sodného 5.10° M je rovna 1,19 %.
Opakovatelnost méeteni roztoku fluoridu sodného 6,25.10'3 M je 2,25 %.

Opakovatelnost stanoveni se pohybovala v rozmezi 1,19 — 3,70 %. Opakovatelnost
rychlého stanoveni v prutokovych systémech se zpravidla pohybuje do 2 - 4 %. Ziskané

vysledky jsou tedy dostatecné opakovatelné.

5.3. Testovani potencialné interferujicich iontti v zubnich pastach

5.3.1. Chloridy

Chlorid sodny byl vybrdan pro studium interference chloridovych iontli. Nejvyssi

testovand koncentrace chloridovych iontl v méteném roztoku byla 1 mol.I".

Tabulka 12: Studium interference chloridovych iontt

CNaCl | Cméteny roztok 1. 2. 3. RSD | rozdil
roztok M] [M] méfeni | méfeni | méfeni | primér SD [%] | [%]
porovnavaci | 0 0 0,587 | 0,588 | 0,586 | 0,587 0,001 |0,13 -
méfeny 2,0 1,0 0,584 | 0,547 | 0,556 | 0,562 0,016 |2,80| 4,27
méfeny 1,0 0,5 0,573 | 0,578 | 0,597 | 0,583 0,010 |1,74] 0,69
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Chloridy o koncentraci 1 mol.I"" nerusi stanoveni fluoridd, rozdil absorbanci je mensi

nez 5 %.

5.3.2. Bromidy

Bromid draselny byl vybran pro studium interference bromidovych iontt. Nejvyssi

testovand koncentrace bromidovych iontil v mé&feném roztoku byla 1 mol.I".

Tabulka 13: Studium interference bromidovych iontt

CKBr Cméteny 1. 2. 3. RSD | rozdil
roztok [M] | womok [M] | méfeni | méfeni | méfeni | pramér SD [%] [%]
porovnavaci| 0 0 0,581 | 0,596 | 0,574 | 0,584 0,009 1,60 -
méfeny 2,0 1,0 0,545 | 0,558 | 0,515 | 0,539 0,018 3,32 | 7,60
méfeny 1,0 0,5 0,604 | 0,562 | 0,565 | 0,577 0,019 3,33 | 1,20

. . -1 v, , + 10 P , . v,
Bromidy o koncentraci 0,5 mol.I" nerusi stanoveni fluoridii, rozdil absorbanci je mensi

nez S %.

5.3.3. Jodidy

Jodid draselny byl vybrian pro studium interference jodidovych iontd. Nejvyssi

testovand koncentrace jodidovych ionti v méfeném roztoku byla 1 mol.I"".

Tabulka 14: Studium interference jodidovych iontl

Cméieny
Ck1 roztoky 1. 2. 3. RSD | rozdil
roztok M] [M] méfeni | méfeni | méfeni | prumér SD [%] [%]
porovnavaci | 0 0 0,514 | 0,497 | 0,516 0,509 0,009 | 1,72 -
méfeny 2,0 1,0 0,529 | 0,557 | 0,603 0,563 0,031 | 542 | -5,40
méfeny 1,0 0,5 0,536 | 0,539 | 0,527 0,534 0,005 | 0,99 | -4,92

Jodidy o koncentraci 0,5 mol.I"" nerudi stanoveni fluoridi, rozdil absorbanci je mens{

nez 5 %.
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5.3.4. Vépenaté ionty

Dusi¢nan vapenaty byl vybran pro studium interference vapenatych iontf. Nejvyssi

testovand koncentrace vapenatych iontt v m&feném roztoku byla 6,25.10 mol.1".

Tabulka 15: Studium interference vapenatych ionti

CCaNO3)2 |  Cmeteny 1. 2. 3. RSD | rozdil
roztok [M] roztok [M] | méfeni | méfeni | méfeni | primer | SD [%] [%]
porovnivaci 0 0 0,787 | 0,779 | 0,782 | 0,783 | 0,003 | 0,41 -
méfeny 1,25.10" | 6,25.107 | 1,249 | 1,259 | 1,237 | 1,248 | 0,009 | 0,71 | -59,45
méfeny 1.10% | 5.10° | 1,221 | 1,220 | 1,227 | 1,223 | 0,003 | 0,26 | -56,19
méfeny 5.10° | 2,5.107 | 1,046 | 1,039 | 1,043 | 1,042 | 0,003 | 0,27 | -33,15
méieny 2,5.10° | 1,25.10° | 0,870 | 0,877 | 0,886 | 0,878 | 0,006 | 0,71 | -12,09
méieny 1,25.10° | 6,25.10* | 0,866 | 0,857 | 0,862 | 0,862 | 0,004 | 0,42 | -10,12
méfeny 1.10° | 5.10* | 0,796 | 0,800 | 0,786 | 0,794 | 0,006 | 0,73 | -1,40
méfeny 1.10* | 5.10° | 0,785 | 0,788 | 0,773 | 0,782 | 0,007 | 0,85| 0,16
méfeny 1.10° | 5.10° | 0,808 | 0,796 | 0,807 | 0,804 | 0,005 | 0,68 | -2,69
méfeny 1.10° | 5.107 | 0,778 | 0,827 | 0,798 | 0,801 | 0,020 | 2,49 | -2.32

Viépenaté ionty o koncentraci 5.10"* mol.I" nerui stanoveni fluoridd, rozdil absorbanci

je mensinez 5 %.

5.3.5. Fosfore¢nany

Hydrogenfosforecnan disodny byl vybran pro studium interference fosfore¢nanovych

iontil. Nejvyssi testovanad koncentrace fosforeCnanovych iontd v méteném roztoku byla

0,5 mol.I™!.

Tabulka 16: Studium interference fosfore¢nanovych ionti

Cmeieny

CNa2HPO4 mmky 1. 2. 3. RSD |rozdil
roztok [M] [M] | méfeni | méfeni | méfeni | prumér SD [%] [%]
porovnévaci 0 0 0,732 | 0,746 | 0,736 | 0,738 0,006 0,83 -
méfeny 1,000 | 0,500 | 0,684 | 0,696 | 0,718 | 0,699 0,014 2,03 | 5,21
méfeny 0,750 | 0,375 | 0,700 | 0,705 | 0,705 | 0,703 0,002 0,34 | 4,70
méfeny 0,500 | 0,250 | 0,726 | 0,740 | 0,734 | 0,733 0,006 0,78 | 0,61
méteny 0,250 | 0,125 | 0,761 | 0,764 | 0,771 | 0,765 0,004 0,58 |-3,74
méteny 0,100 | 0,050 | 0,757 | 0,748 | 0,760 | 0,755 0,005 0,67 |-2,32
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Fosfore¢nanové ionty o koncentraci 0,375 mol.I" nerusi stanoveni fluoridi, rozdil

absorbanci je mensi nez 5 %.

5.3.6. Zinecnaté ionty

Dusic¢nan zine¢naty byl vybran pro studium interference zineCnatych iontd. NejvySsi

P sy . . o vy o -1
testovana koncentrace zinec¢natych iontli v méfeném roztoku byla 1 mol.l™.

Tabulka 17: Studium interference zine¢natych iont

Czn(NO3)2 Cméteny 1. 2. 3. RSD | rozdil
roztok [M] rozok [M] | mé&feni | méfeni | méfeni | praimér | SD [%] | [%]
porovnavaci 0 0 0,808 | 0,807 | 0,783 | 0,799 | 0,011 | 1,42 -
méfeny 2,000 1,000 0,791 | 0,805 | 0,801 | 0,799 | 0,006 | 0,77 | 0,05
méfeny 1,000 0,500 0,821 | 0,826 | 0,823 | 0,824 | 0,002 | 0,25 | -3,02
méteny 0,500 0,250 0,810 | 0,807 | 0,804 | 0,807 | 0,002 | 0,27 | -0,92
méfeny 0,250 0,125 0,816 | 0,812 | 0,814 | 0,814 | 0,002 | 0,20 | -1,84

Zinecnaté ionty o koncentraci 1 mol.I"" nerui stanoveni fluoridd, rozdil absorbanci je

mensi nez 5 %.

5.3.7. Uhli¢itany

Hydrogenuhli¢itan sodny byl vybrdan pro studium interference uhli¢itanovych ionti.
Nejvyssi testovand koncentrace uhli¢itanovych iontd v méfeném roztoku byla

0,25 mol.I'".

Tabulka 18: Studium interference uhli¢itanovych iontt

CNaHCO3 | Cmgteny roztok 1. 2. 3. RSD | rozdil
roztok [M] [M] méfeni | méfeni | méfeni | primér SD [%] [%]
porovnévaci 0 0 0,813 | 0,805 | 0,802 | 0,807 0,005 0,59 -
méfeny 0,500 0,250 1,549 | 1,535 | 1,518 | 1,534 0,013 0,83 |-90,11
méfeny 0,250 0,125 0,970 | 1,155 | 1,170 | 1,098 0,091 8,28 |-36,14
méfeny 0,100 0,050 0,877 | 0918 | 0,915 | 0,904 0,019 2,07 |-12,00
méfeny 1.10° | 5.10° [0,787 0,796 | 0,795 | 0,793 | 0,004 | 0,52 | 1,75
méfeny 1.10° 5.10" 0,791 | 0,797 | 0,799 | 0,795 0,003 0,44 1,41

Uhlic¢itanové ionty o koncentraci 5.10° mol.I" nerusi stanoveni fluoridu, rozdil

absorbanci je mensi nez 5 %.
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5.3.8. Hlinité ionty

ol

Chlorid hlinity byl vybran pro studium interference hlinitych iontl. Nejvyssi testovana

koncentrace hlinitych iontd v méfeném roztoku byla 0,05 mol.I".

Tabulka 19: Studium interference hlinitych ionti

CAICI3 Cméfeny 1. 2. 3. RSD | rozdil
roztok [M] | wouok [M] | méfeni | méfeni | méfeni | primér SD [%] [%]
porovnavaci| O 0 0,759 | 0,760 | 0,746 | 0,755 | 0,006 | 0,85 -
méteny 0,10 0,05 1,748 | 1,750 | 1,735 | 1,745 | 0,007 | 0,38 | -131,01
méfeny 1.10° | 5.10° 1,533 | 1,528 | 1,530 | 1,530 | 0,002 | 0,14 | -102,63
méfeny 1.10° | 5.10* | 0,856 | 0,865 | 0,838 | 0,853 | 0,011 1,32 | -12,98
méfeny 1.10* | 5.10° | 0,774 | 0,773 | 0,807 | 0,785 | 0,016 | 1,98 | -3,93
méfeny 1.10° | 5.10° | 0,775 | 0,754 | 0,763 | 0,764 | 0,009 1,12 | -1,14

Hlinité ionty o koncentraci 5.10” mol.I" nerui stanoveni fluoridi, rozdil absorbanci je

mensi nez 5 %.

5.3.9. Octanové ionty

Octan sodny byl vybran pro studium interference octanovych iontdl. NejvySsi testovana

. . o vy o -1
koncentrace octanovych iontli v méfeném roztoku byla 1 mol.I".

Tabulka 20: Studium interference octanovych iontt

Coctan sodng | Cméteny 1. 2. 3. RSD |rozdil
roztok [M] rozok [M] | méfeni | méfeni | méfeni | pramér SD [%] | [%]
porovnavaci 0 0 0,752 | 0,772 | 0,771 | 0,765 0,009 1,17 -
méfeny 2,0 1,0 0,751 | 0,773 | 0,778 | 0,767 0,012 1,51 | -0,32
méfeny 1,0 0,5 0,789 | 0,765 | 0,773 | 0,776 0,010 1,29 | -1,36

‘ - -1 » . " .
Octanové ionty o koncentraci 1 mol.I"” nerusi stanoveni fluoridil, rozdil absorbanci je

mensi nez 5 %.
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5.3.10. Cinaté ionty

Nl

Chlorid cinaty byl vybran pro studium interference cinatych iontii. Nejvyssi testovana

koncentrace cinatych iontii v méfeném roztoku byla 5.10™ mol.I".

Tabulka 21: Studium interference cinatych ionti

CsnCl2 | Crmeteny 1. 2. 3. RSD |rozdil
roztok [M] | ook [M] | méfeni | méfeni | méfeni | primér SD [%] | [%]
porovnévaci 0 0 0,802 | 0,807 | 0,799 | 0,803 0,004 0,44 -
méteny 1.10° | 5,0.10* | 0,883 | 0,883 | 0,876 | 0,880 0,003 | 0,39 | -9,66
méfeny 5.10* | 2,5.10* | 0,833 | 0,841 | 0,821 | 0,832 0,008 | 0,97 | -3,59
méfeny 1.10* ] 5,0.10° | 0,818 | 0,812 | 0,836 | 0,822 | 0,010 | 1,22 | -2,40

, P . -4 -1 v, , + 10 - e
Cinaté ionty o koncentraci 2,5.10™ mol.I"" nerusi stanoveni fluoriddi, rozdil absorbanct je

mensi nez 5 %.

5.3.11. Vinanové ionty

Vinan sodny byl vybran pro studium interference vinanovych iontl. Nejvyssi testovana

koncentrace vinanovych ionti v méfeném roztoku byla 0,5 mol.I"".

Tabulka 22: Studium interference vinanovych iontl

Cyinan sodny | Cméfeny 1. 2. 3. RSD | rozdil
roztok [M] ook [M] | méfeni | méfeni | méfeni | primér SD [%] | [%]
porovnavaci 0 0 0,768 | 0,777 | 0,766 | 0,770 0,005 0,65 -
méfeny 1,00 0,50 0,745 | 0,750 | 0,743 | 0,746 0,003 0,43 | 3,16
méfeny 0,50 0,25 0,731 | 0,749 | 0,743 | 0,741 0,008 1,01 | 3,81

. L . . -1 v/ . . 10 ’
Vinanové ionty o koncentraci 0,5 mol.I”" nerusi stanoveni fluoridf, rozdil absorbanci

je mensinez 5 %.

5.3.12. Citronanové ionty

o2

Citronan sodny byl vybran pro studium interference citronanovych iontii. Nejvyss

testovand koncentrace citronanovych iontll v méfeném roztoku byla 0,5 mol.I"",
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Tabulka 23: Studium interference citronanovych iontt

Ceitronan Crméteny 1. 2. 3. RSD |rozdil
roztok sodng IM] | 1ok [M] | méfeni | méteni | méfeni | primér SD [%] | [%]
porovnavaci 0 0 0,809 | 0,791 | 0,798 | 0,799 0,008 0,95 -
méfeny 1,00 0,50 0,710 | 0,714 | 0,709 | 0,711 0,002 0,31 | 11,07
méfeny 0,50 0,25 0,703 | 0,689 | 0,696 | 0,696 0,005 0,77 (12,93
méfeny 0,10 0,05 0,743 | 0,724 | 0,745 | 0,737 0,010 1,31 | 7,79
méfeny 0,01 5.10° | 0,761 | 0,759 | 0,757 | 0,759 0,002 0,20 | 5,05
méteny 5.10° 2,5.10% | 0,801 | 0,798 | 0,800 | 0,799 0,001 0,15 | -0,01

. , . . -3 -1 v, . + 1o
Citronanové ionty o koncentraci 2,5.107 mol.l" nerusi stanoveni fluoridl, rozdil

absorbanci je mensi nez 5 %.

5.3.13. Laurylsulfat

Laurylsulfdt sodny byl vybran pro studium interference laurylsulfatovych iontt.

Nejvyssi testovand koncentrace laurylsulfatovych iontli v méfeném roztoku byla 5.10™

mol.1".

Tabulka 24: Studium interference laurylsulfatovych iontt

Claurylsulfét | Cméfeny roztok 1. 2. 3. RSD |rozdil
roztok sodny [M] [M] meéfeni | méfeni | méfeni | primér SD [%] | [%]
porovnévaci 0 0 0,784 | 0,803 | 0,807 | 0,798 0,010 1,23 -
méfeny 1.10° | 510" | 0,834 (0,807 | 0,825 | 0,822 | 0,011 | 1,37 | -3,08
méfeny 1.10* 5.10° 0,819 | 0,831 | 0,812 | 0,821 0,008 | 0,99 | -2,84

Laurylsulfdtové ionty o koncentraci 5.10" moll" neru§i stanoveni fluoridd, rozdil

absorbanci je mensi nez 5 %.

5.3.14. Sorbitol

Vv,

Sorbitol byl vybran pro studium interference. NejvySsi testovand koncentrace sorbitolu

v méfeném roztoku byla 0,05 mol.1.
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Tabulka 25: Studium interference sorbitolu

Csorbitol | Cméteny roztok L. 2. 3. RSD |rozdil
roztok M] [M] méfeni | méfeni | méfeni | praimér SD [%] | [%]
porovnavaci| 0 0 0,817 | 0,812 | 0,819 | 0,816 0,003 0,36 -
méfeny 0,10 0,05 0,815 | 0,806 | 0,815 | 0,812 0,004 0,55 | 0,50

Sorbitol o koncentraci 0,05 mol.I" nerudi stanoveni fluoridii, rozdil absorbanci je mensi

nez S %.

5.3.15. Methylparaben

Vv,

Methylparaben byl vybran pro studium interference. Nejvyssi testovanid koncentrace

methylparabenu v méfeném roztoku byla 5. 10* mol.I".

Tabulka 26: Studium interference methylparabenu

Cmelhylparaben Cméfen}’/ 1. 2. 3. RSD | rozdil
roztok [M] roztok [M] | méfeni | méfeni | méfeni | praimér| SD [%] [%]
porovnavaci 0 0 0,804 | 0,795 | 0,822 | 0,807 | 0,011 | 1,41 -
méfeny 1.10° 5.10* 0,829 | 0,822 | 0,797 | 0,816 | 0,014 | 1,71 | -1,07

Methylparaben o koncentraci 5.10™ mol.I" nerusi stanoveni fluoridi, rozdil absorbanci

je mensi nez 5 %.

5.4. Hodnoceni interference testovanych latek

V nésledujicich tabulkdch je graficky zndzornéna mira interference vytipovanych iont
v procentech. U neinterferujicich ionti se rozdil absorbanci méteného a porovnavaciho
roztoku nelisi o vice nezZ 5 %. lonty s rozdilem absorbanci do +5 % jsou pro lepsi

ndzornost zaneseny do grafu (obr. 6).
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Tabulka 27: Mira interference jednotlivych iontli vyjadiend v procentech

¢ [mol1"]

iont 1 | 05 |0375]| 025 | 0,125 [0,0625| 0,05 | 0,005 |0,0025|1,25.10° |0,625.10” | 0,5.10° | 0,25.10” | 0,05.10” | 0,005.10°* | 0,0005.10”
Cr 4271069 | - - - - - - - - - - - - - -
Br 760 | 120 | - - - - - - - - - - - - - -
I 540|492 | - - - - - - - - - - - - - -
Ca”* - - - - - |-5945] - -56,19 | -33,15 | -12,09 | -10,12 | -1,40 - 0,16 2,69 2,32
PO,*> - | 521]470] 061 | -374 | - 2,32 - - - - - - - - -
Zn* 0,05]-302| - [-092]|-184| - - - - - - - - - - -
CO;> - - - |-90,11-36,14| - -12,00 | 1,75 - - - 1,41 - - - -
Al - - - - - - |-131,01|-102,63| - - - -12,98 - -3,93 -1,14 -
CH;COO" -032|-1,36 | - - - - - - - - - - - - - -
Sn** - - - - - - - - - - - 966 | -359 | -240 - -
vinanovy - 3,16 - 3,81 - - - - - - - - - - - -
citronanovy - 11,07 - 12,93 - - 7,79 5,05 | -0,01 - - - - - - -
laurylsulfat - - - - - - - - - - - -3,08 - -2,84 - -
sorbitol - - - - - - 0,50 - - - - - - - - -
methylparaben | - - - - - - - - - - - -1,07 - - - -
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Interference iontu - rozdil absorbanci -5 % az 5 %
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Cl-
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Br-

1,00 -+ sorbitot
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0,00 | I T T T T T T T T 1

0,5 0,375 0,05 0,005 0,0025 0,0005 0,00025 5E=05
citronan; -0,01

1
1,00 CH3COO-

Rozdil absorbanci (%)

methylparaben
-2,00 +

-3,00

laurylsulfat
-4,00 Sn2+

Al3+

-5,00

-6,00

Koncentrace méfeného roztoku [mol.I]

Obrazek 6: Vliv koncentraci ionta s rozdilem absorbanci do +5 %

Osa x neni zobrazena v redlném méfitku, aby $ly jednotlivé interferenty l1épe rozlisit. Koncentrace jsou zaznamendny od nejvétsi po nejmensi

podle toho, jak byly roztoky fedény.
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V tabulce a grafu jsou zaznamendny nejvyssi koncentrace iontl, které jiz neovliviuji
stanoveni fluoridd. Jednda se o nejvyss$i koncentrace iontl, kde se rozdil absorbanci

méfeného a porovnavaciho roztoku nelisi o vice nez 5 %.

vl

Tabulka 28: Nejvyssi koncentrace iontl s rozdilem absorbanci do +5 %

Cmegteny roztok
interferujici iont [mol.l'l]
Cr 1
Br 0,5
I 0,5
Ca™* 5.10"
PO,” 0,375
Zn** 1
COs™ 5.10°
Al 5.10°
CH;COO 1
Sn** 2,5.10*
vinan 0,5
citronan 2,5.10°
laurylsulfét 5.10*
sorbitol 0,05
methylparaben 5.10"
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Nejvyssi neinterferujici koncentrace iontd [mol.I]
1 1 1
1 —
0,9 -
0,8 -
0,7
0,6 - 05 05 0,5
0,5 A 0,375
0,4 -
0,3
0,2
0,1 - 0,0005 0,005  5E-05 0,00025 0,0025 0,0005 %02 0,0005
O T T T -l T T -I -I T -l 1 -I -I T -I
. . . x . x . x . x X,
¥ NP FEF IS ST
Q \S’ Q c,\’é 43\ ‘90 Q'Z}
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Obrazek 7: Nejvyssi neinterferujici koncentrace iontt
Z grafu vyplyva, Ze stanoveni fluoridii v zubnich pastach by mohly potencidln¢ ovlivnit
jonty Ca®*, COs™, AI’*, Sn**, citronan, laurylsulfat a methylparaben. Pro ovlivnéni

stanoveni ve vzorcich zubnich past staci jejich pfitomnost jizZ v malé koncentraci.

5.5. Vzorky zubnich past

Byly testovany vzorky nasledujicich zubnich past: Aminomed, Elmex, Signal, Odol.
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Tabulka 29: Aminomed

koncentrace obsah F
roztok navazka | 1. méfeni | 2. méfeni | 3. méfeni primér SD RSD [%] rozdil A [mol/1] [ppm/1 g]
slepy 0 1,495 1,481 1,513 1,496 0,013 0,88
méfeny 1,5 1,150 1,136 1,172 1,153 0,015 1,28 0,34 0,0028 Int
slepy 0 1,506 1,534 1,535 1,525 0,013 0,88
méfeny 1 1,206 1,191 1,191 1,196 0,007 0,59 0,33 0,0027 1134
méfeny 0,5 1,298 1,334 1,318 1,317 0,015 1,10 0,21 0,0014 1176
méfeny 0,25 1,351 1,354 1,356 1,354 0,002 0,15 0,17 0,0011 -
Int — interference ostatnich latek
Tabulka 30: Elmex
koncentrace
roztok navazka | 1. méfeni | 2. méfeni | 3. méfeni primér SD RSD [%] rozdil A [mol/1]
slepy 0 1,383 1,424 1,494 1,433 0,046 3,21
méfeny 1,5 1,287 1,248 1,262 1,266 0,016 1,28 0,17 0,0011
méteny 1 1,305 1,345 1,319 1,323 0,017 1,26 0,11 n.g.
n.q. - nekvantifikovano
Tabulka 31: Signal
koncentrace
roztok navazka | 1. méfeni | 2. méfeni | 3. méfeni pramér SD RSD [%] rozdil A [mol/1]
slepy 0 1,347 1,388 1,359 1,365 0,017 1,26
méfeny 1,5 1,271 1,265 1,287 1,274 0,009 0,73 0,09 n.g.
méfeny 1 1,292 1,277 1,282 1,284 0,006 0,46 0,08 n.g.
méteny 0,5 1,304 1,330 1,317 1,317 0,011 0,82 0,05 n.g.

n.q. — nekvantifikovano
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Tabulka 32: Odol

koncentrace obsah F
roztok navazka | 1. méfeni | 2. méfeni | 3. méfeni primér SD RSD [%] rozdil A [mol/1] [ppm/1 g]
slepy 0 1,401 1,420 1,406 1,409 0,008 0,57
meéteny 2,5 1,016 1,060 1,053 1,043 0,019 1,85 0,37 0,0031 Int
meéfeny 2 1,062 1,090 1,086 1,079 0,012 1,13 0,33 0,0027 Int
méfeny 1,5 1,125 1,136 1,145 1,135 0,008 0,71 0,27 0,0020 Int
méfeny 1 1,122 1,133 1,137 1,131 0,006 0,57 0,28 0,0021 882
meéteny 0,5 1,281 1,279 1,284 1,281 0,002 0,17 0,13 0,0010 840

Int — interference ostatnich latek
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Vzorky zubnich past - rozdil absorbanci
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Obrazek 8: Rozdil absorbanci u jednotlivych vzorkil zubnich past

Vysledek:

Obsah fluoridt nelze odecist z linedrni ¢asti kalibracni kiivky, ziskany rozdil absorbanci
se nenachdzi v linedrnim rozmezi. NavdZka zubni pasty byla snizovdna kvuli
problematické ptipravé koncentrovanéjSich vzorkli a kvili pfedpokladanému vlivu
interferentll (pokazdé jinych), kterych kazda pasta obsahuje riizné mnozstvi.

s w2z

Z nelinearni ¢asti kalibrace 1ze vyhodnotit, v jakém rozmezi se pohybuje obsah fluorida

ol

alespori u past, kde vyrobce uvadi ve sloZeni vyssi koncentraci fluoridu sodného.
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Kalibraéni kfivka - koncentrace NaF 1.103-12,5.103 mol.I*
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Obrizek 9: Nelinedrni kalibradni z4vislost v rozmezi 1.10” az 12,5.10° mol.I"' NaF

LOQ pro nelinedrni kalibragni kiivku je 1.107 mol.1™.

Tabulka 33: Koncentrace fluorida [mol.l'l] v zubni pasté¢ zjiS§t€na z nelinedrni kalibracni

ktivky

navazky zubnich past [g]
zubni pasta 2,5 2 1,5 1 0,5 0,25
Aminomed 0,0028 0,0027 0,0014 n.q.
Elmex 0,0011 n.g.
Signal n.q. n.q. n.q.
Odol 0,0031 | 0,0027 | 0,0020 n.qg. n.qg.

n.q. — nekvantifikovdno

Tabulka 34: Koncentrace fluoridti [ppm] v 1 g zubni pasty zjiSténd z nelinedrn{

kalibraéni kfivky

navazky zubnich past [g] primer | celkovy

obsah
dle

zubni pasta 2,5 2 1,5 1 0,5 0,25 vyrobce
Aminomed 784 1134 | 1176 n.qg. 1155 | 1200
Elmex 308 n.q. - 1400
Signal n.q. n.q. n.q. - -
Odol 521 567 560 n.q. n.q. 549 1450

n.q. — nekvantifikovdno
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Vysledek:

Vzorek zubni pasty Aminomed pfipraveny znaviazky 0,5 g zubni pasty obsahuje
priblizné¢ 0,0014 mol.I"" fluoridii, coZ odpovidd obsahu 1176 ppm v 1 g zubni pasty
(pfepocitano z 50 ml roztoku a navéazky 0,5 g). Pfi zpracovani navdzky 1 g je stanovené
mnoZstvi fluoridd 1134 ppm, primérnd hodnota je tedy 1155 ppm fluoridii. Vyrobce
uvadi obsah fluorid: aminfluorid 800 ppm F a fluorid sodny 400 ppm F’, celkem tedy
1200 ppm. Stanoveni mlZe byt ovlivnéno jinou formou fluoridu. Pii zpracovani vétsich
navazek (1,5 g) se vice projevuje vliv interferentii.

Vzorek zubni pasty Odol piipraveny z navazky 1,5 g zubni pasty obsahuje pfiblizné
0,0020 mol.I" fluoridi, coZ odpovidd 560 ppm v 1 g zubni pasty. Pii zpracovani
navazky 2 g je obsah fluoridi 567 ppm, pfi zpracovani navazky 2,5 g je obsah fluorida
521 ppm, prumérna hodnota je tedy 549 ppm fluoridi. Vyrobce ale uvadi obsah fluoridi
1450 ppm (fluoridu sodného). Toto stanoveni je tedy ovlivnéno dal§imi obsahovymi
latkami.

Obsah fluorida v pasté Elmex a Signal je pfili§ nizky a nelze ho z nelinedrni kalibracni
ktivky hodnotit ani posoudit vliv interferentd. Elmex obsahuje jinak vdzany fluor nez je

fluorid sodny.

Zubni pasty maji rozdilné sloZeni, obsahuji rizné formy fluoridi a ucinnych
i pomocnych latek, které mohou interferovat.

Ajona Aminomed - aminfluorid 800 ppm F, fluorid sodny 400 ppm F

Elmex caries protection — olaflur (aminfluorid) 1400 ppm F

Signal Herbal - fluorofosforecnan sodny 1450 ppm
Odol classic - fluorid sodny 1450 ppm

Stanoveni fluoridd v zubnich pastdch by mohly potencidlné ovlivnit ionty Ca**, CO5>,
AI’*, Sn**, citronan, laurylsulft a methylparaben.

Dle testovanych interferenci mtze interferovat v zubni pasté Odol laurylsulfat sodny,
v Aminomedu citronan, v Signalu uhli¢itan vdpenaty a laurylsulfat sodny, v Elmexu se
nevyskytuje Zadny ze zkousSenych iontl. Odol a Aminomed obsahuji fluorid sodny.

Elmex, Signal a Aminomed obsahuji jinym zptisobem vdzany fluor.
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5.6. MozZnosti testovani obsahu fluoridi v dstnich vodach
Z hlediska slozitosti matrice vzorki zubnich past se nabizi moZnost testovani fluorida
v ustnich vodich. Proto bylo vyhleddno sloZeni t#{ ndhodné vybranych komerc¢né
dostupnych znacek tustnich vod (potencidlné interferujici latky zkouSené v této préci

jsou zvyraznény tucneé):

Odol classic ustni voda — fluorid sodny 250 ppm F, voda, glycerin, ricinovy olej,

citronan sodny, aroma, oxid zinecnaty, cetylpyridiniumchlorid, metylparaben,

propylparaben, sacharin, barvivo [28]

Listerine total care - voda, alkohol, sorbitol, aroma, poloxamer 407, kyselina benzoova,
chlorid zinecnaty, eukalyptol, methylsalicylat, sacharin, tymol, mentol, benzoat sodny,
fluorid sodny 100 ppm F', sukral6za, benzylalkohol, barviva [29]

Zendium complete — voda, glycerin, fluorid sodny 225 ppm F, hydrogenovany

Skrobovy hydrolyzat, xylitol, stearyletoxylat, benzoat sodny, Kyselina citronova,
amyloglukosiddza, hydroxid sodny, alantoin, glukdzooxiddza, aroma, thiokyanatan
draselny, lysozym, kolostrum, laktoferin, kasein, laktoperoxiddza, sorban draselny,

limonen, barvivo [30]

Vysledek:
Jako interferujici latky zkousené v této praci (ionty Ca®*, COs;”, AI**, Sn**, citronan,

laurylsulfat a methylparaben) obsahuji vySe uvedené tstni vody pouze citronan.

Ustni vody obsahuji opét riizné formy fluoridii (kromé zminénych tstnich vod obsahuje
napf. Elmex ustni voda aminfluorid) a pomocnych litek. Bylo by tfeba provést
interferen¢ni studii na dal$i potencidlné interferujici latky obsazené v ustnich vodach,
které v této praci uvedeny nebyly.

Problematika sloZitosti matrice by se ale pravdépodobné nevyfesila.
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6. Souhrn

Cilem rigorézni prace bylo testovani moznosti stanoveni fluoridi v ndhodné vybranych
zubnich pastich pomoci SIA systému (automatizace barevné reakce). Principem
stanoveni byla reakce hlinitych iontd s aluminonem za vzniku Cerveného komplexu.
Pridavek roztoku fluoridi vedl k vytésnéni hlinitych iontl z komplexu s aluminonem.

Detekce byla provedena spektrofotometricky.

Kalibra¢ni zdvislost byla testovdna pro roztoky fluoridu sodného o koncentracich 1.107
az 1,25.10"2 mol.I"!. Kalibragni zdvislost je linedrni v rozmezi 3.107 az 1.10™ mol.I"! NaF,
coz je relativné uzky rozsah pro praktickd méteni. Obsah fluoridi byl hodnocen

z nelinearni ¢asti kalibracni kiivky v rozmezi 1.107 a7 1,25.10'2 mol.1"! (LOQ = 1.10°

molL.I'", R* = 0,9905).

Byla testovana také opakovatelnost méfeni pro slepy roztok (voda) a roztoky fluoridu
sodného 5.10° M a 6,25.10° M, jejichz koncentrace se nachézeji v kalibraénim rozmezi.
Opakovatelnost mefeni vyjadrenda jako RSD je pro slepy roztok 3,70 %, pro roztok
fluoridu sodného 5.10° M 1,19 % a pro roztoku fluoridu sodného 6,25.10° M 2,25 %.

Opakovatelnost stanoveni se pohybovala mezi 1,19 — 3,70 %, je tedy dostate¢na.

Podle slozeni bézné dostupnych zubnich past byly vytipovany potencidln¢ interferujici
ionty, které mohou rusit stanoveni fluoridi. Jedna se o CI, Br, T, Ca2+, PO43', Zn2+,
CO32', Al3+, CH;COO', Sn2+, vinanovy anion, citronanovy anion, laurylsulfatovy anion,
sorbitol a methylparaben. Jako neinterferujici lze oznacit takovou koncentraci
testovaného iontu, jehoZ rozdil absorbanci méteného a porovndvaciho roztoku se nelisi
o vice nez 5 %. Roztoky s rozdilem absorbanci nad +5 % byly postupné dile fedény

tolikrat, nez byla ziskana hodnota rozdilu do 5 %.

Mezi interferujici ionty patii Ca**, COs>, AI’**, Sn**, citronan, laurylsulfat
a methylparaben. Ztéch byly v testovanych pastich pfitomny laurylsulfit sodny,
citronan a uhli¢itan vdpenaty. Tyto latky ovliviluji stanoveni fluoridi jiz v malé

koncentraci.
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V literatute byl nastudovan zptisob piipravy vzorkl zubnich past a byl vybran optimalni
postup zahrnujici extrakci obsahovych latek z navdzky zubni pasty pomoci ultrazvuku

a nasledné centrifugace, sedimentace a filtrace.

Obsah fluoridi nelze odecist zlinedrni kalibracni kfivky, ale lze ho vyhodnotit
z nelinedrni ¢asti kalibrace. Zubni pasty vSak obsahuji rizné formy fluoridt, Gcinnych
a pomocnych latek, které stanoveni ovliviiuji. Praktické stanoveni bylo testovdno
na 4 zubnich pastich, znichz se podafilo stanovit obsah fluoridi pouze u jedné

(Aminomed).
Z dtvodu slozitosti matrice vzorkidl zubnich past bylo vyhleddno slozeni dstnich vod,

jako dal$i moZné matrice pro stanoveni fluoridi ve vzorcich piipravki udstni hygieny.

Matrice se jevi podobné¢ slozitd, jen zpusob piipravy vzorku by se zna¢n¢ zjednodusil.
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7. Zavér

Tato rigorézni prace se zabyva testovanim spektrofotometrického stanoveni fluorida
pomoci SIA v redlnych vzorcich zubnich past. Vyvinutd technika byla testovdna
s ohledem na stanoveni fluoridi v zubnich pastich. Zjisténé interference nckterych
obsahovych latek (laurylsulfat sodny, citronan, uhli¢itan vdpenaty) ale komplikovaly
stanoveni v redlnych vzorcich. Také linedrni rozmezi dané metody nevyhovovalo
presnému stanoveni fluoridi — proto bylo mnozstvi fluoridd stanoveno
pomoci nelinedrni kalibrace.

Pti testovani vzorkd zubnich past bude urcité nutné maskovani interferujicich iontt —
napi. EDTA (pro kationty) nebo kys. thioglykolova. Po pfidavku maskovaciho €inidla
by bylo tfeba proméfit znovu kalibra¢ni kiivku pro potvrzeni, jestli maskovaci ¢inidlo
kalibraci neovliviiuje.

Jako jiny druh detekce by bylo moZzné pouZit ISE selektivni pro fluoridy, kde by nebylo
tak vysoké riziko interference vysSe uvedenych liatek. Naopak zde mohou interferovat

jodidy a bromidy.
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