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ANOTACE

Cilem této bakalafské prace je provedeni literarni reSerSe kyseliny amidosulfonové a
jejich soli a jejiho izotachoforetického stanoveni. V prvni ¢asti této prace jsou popsany
vlastnosti, reakce, pfiprava a vyroba, analytické metody stanoveni a mozné pouziti kyseliny
amidosulfonové a jejich soli. Druha ¢ast této prace je zaméfena na popis elektromigracnich
zpisobil analyzy a samotné izotachoforézy. Nésledné je proveden ndvrh vlastniho stanoveni

kyseliny amidosulfonové a nékterych jejich vybranych soli.

KLICOVA SLOVA

Kyselina amidosulfonova, sulfamaty, izotachoforéza

ANNOTATION

The aim of the bachelor thesis is to perform a literature search of sulfamic acid and its
salts and its isotachophoretic determination. The first part of this work describes properties,
reactions, preparation and manufacture, analytical methods for determination and possible
uses of sulfamic acid and its salts. The second part of this work is focused on the description
of analytical electromigration methods and isotachophoresis itself. Subsequently, a proposal is

made for actual determination of sulfamic acid and some of its selected salts.
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Sulfamic acid, sulfamates, isotachophoresis
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SEZNAM ZKRATEK

H>SOq4 - kyselina sirova

HsN>SO; - sulfamid

HSO:;NH;: - kyselina amidosulfonova

CrO4* - chroman

[NH3"SO37] - zwitteriont kyseliny amidosulfonové
K>NH(SO3); - imidosulfonat draselny

ES-MS - elektrosprejova hmotnostni spektrometrie
SOs - oleum

NH4HSOy4 - hydrogensiran amonny

CaCO:s - uhli¢itan vapenaty

FeO - oxid zeleznaty

Ni(OH): - hydroxid nikelnaty
Zn/Ca/Fe/Ni(SOsNH>) - sulfamat zine¢naty/vapenaty/Zeleznaty/nikelnaty
NH4OH - hydroxid amonny

NH4SO3;NHz - sulfamat amonny

H>NNO; - nitramid

KCIO; - chlore¢nan draselny

HNO:s - kyselina dusi¢na

HNO: - kyselina dusita

ROH - primarni alkohol

CsHsOH - fenol

HAS - N-(hydroxyalkyl)sulfamat

CO: - oxid uhli¢ity

NH:OH - hydroxylamin

SO - oxid sificity

NaNO: - dusitan sodny

NaHSOjs - hydrogensiran sodny

LC-HRMS - kapalinova chromatografie s vysokorozlisujicim spektrometrem
LC-MS - kapalinova chromatografie s hmotnostnim spektrometrem
HILIC - hydrofilni interakéni chromatografie
HEMS - N-2-hydroxyethyl-N-methyl sulfamat



HFMS - N-2-hydroxy-3-fenoxypropyl-N-methyl sulfamat
HAMS - sodna stil hydroxyalkylmethyl sulfamatu

AgCl - chlorid stfibrny

Fe30s - oxid zeleznato-Zelezity

ITP - isotachoforéza

HCI - kyselina chlorovodikova

EACA - kyselina 6-aminokapronova

MES - kyselina morfolinethansulfonova

HEPES - N-2-hydroxyethylpiperazin-N-2-ethansulfonova kyseli



1. UVOD

Kyselina amidosulfonovd je kyselina odvozend od kyseliny sirové. Mize byt
pokladana za meziprodukt pfi pfechodu od kyseliny sirové (H2SO4) po sulfamid (HsN2SO3),
kdy dochazi k nadhrad¢ jednotlivych hydroxylovych skupin, skupinami aminovymi. V ptipadé
kyseliny amidosulfonové je jedna hydroxylova skupina nahrazena jednou aminovou
skupinou.!!]

Prvni laboratorni ptiprava kyseliny amidosulfonové miize byt datovana do druhé
poloviny 19. stoleti, ale az proces jeji vyroby, objeveny ve 30. letech 20. stoleti, zvysil zajem
chemického svéta nejen o kyselinu samotnou a jeji soli, ale také o celou skupinu
substituovanych latek, odvozenych od kyseliny sirové. V dobé vyzkumu se jednalo o
slouceniny ze skupiny aqua-aminnosirové kyseliny, coz byl obecné pfijaty nazev pro celou
skupinu, déle popsany ve schématu 1. [!-2]

Néhrada hydroxylové skupiny v kyselin€ sirové skupinou aminovou vede ke kyseliné
amidosulfonové (1) a sulfamidu (2). DalSimi derivaty jsou imidodisulfonova (3) a
nitrilosulfonovd (4) kyselina, které vSak lze pokladat za produkty deaminace kyseliny
amidosulfonové. Podobné jsou od sulfamidu odvozeny imidodisulfamid (5), sulfimid (6) a
trisulfimid (7). Ve schématu 1 jsou popsany obecné vztahy mezi jednotlivymi slou¢eninami.
Dal§imi procesy aminace a deaminace by bylo mozné vSak docilit celé¢ tady dalSich

produktd.[!]
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Schéma 1 Aqua-aminnosirové kyseliny [/

Jiz od doby objeveni kyseliny amidosulfonové je znamo téz nékolik jejich soli. Jde o
soli drasliku, sodiku, lithia, amoniové soli, soli thalia, stfibra, baria, stroncia, vapniku, niklu,
olova, kobaltu, manganu, zinku, kadmia a médi. Byla také potvrzena existence nékterych soli
rtuti.]

Soli  kyseliny amidosulfonové (sulfamaty) Ize pfipravit reakci kyseliny
amidosulfonové s ptislusSnym kovem, nebo jeho oxidem, hydroxidem a uhli¢itanem.
Sulfamaty, které byly pfipraveny ze slabych bazi, tvoii kyselé roztoky, naopak sulfamaty
pfipravené ze silnych bazi tvoii roztoky neutrdlni. Napiiklad pH 5% vodného roztoku
sulfamatu amonné¢ho je 5,2. Krystaly sulfamatu amonného se roztékaji pti relativni vlhkosti
70 % a vyssi. Sulfamat amonny a draselny uvoliluji pfi zvySené teplot€¢ amoniak a tvofi
pfislusné imidodisulfonaty. Anorganické sulfaméaty se vyznacuji i relativné dobrou
rozpustnosti ve vodé, tedy az na soli rtuti. Vodné roztoky sulfamatti jsou stabilni. Vyjimkou

jsou amoniakalni soli, které jsou nachylné k hydrolyze, pokud nejsou suché. >3]
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2. Vlastnosti

Kyselina amidosulfonova je monobazickd, anorganickd kyselina. Jde o monoamid
kyseliny sirové. Jeji vzorec je HSOsNH, s molekulovou hmotnosti 97,09. Kyselina
amidosulfonova je pfipravovana nebo vyrabéna a nasledné prodévana ve formé rozpustnych

krystalt. [1-2]

2.1 Fyzikalni vlastnosti

Cistd kyselina amidosulfonova je bila krystalickd latka s bodem tani 205 °C. Je to
latka bez zapachu, nehygroskopicka. Pti pokojové teploté je také netékava. Jeji rozpustnost
pii 20 °C je 21,3 g/100 g vody. Rozpustnost ve vod¢ Ize také jesté zvysit ptidavkem dalsich
kyselin, nebo jejich soli. Naopak jde o kyselinu, kterd je jen velice malo rozpustna v ostatnich
koncentrovanych anorganickych kyselinach a také ve vét§iné organickych rozpoustédel. Jde
napiiklad o kyselinu sirovou, kdy je kyselina amidosulfonova prakticky nerozpustna v 70-
80% roztoku kyseliny sirové. Rozpustnost kyseliny amidosulfonové v organickych
rozpoustédlech obsahujicich kyslik je také nepatrna. 4>l

Rozpustnost kyseliny amidosulfonové v dusikatych rozpoustédlech, jako naptiklad v
kapalném amoniaku (viz schéma 2) ¢i formamidu, je velmi zna¢na. Ve vodnych roztocich
amoniaku je kyselina amidosulfonova schopna odstépit dva protony, zatimco tfeti vodik
zustava. Dukazem druhého stupné ionizace v amoniaku je reakce sodiku s kyselinou

amidosulfonovou v kapalném amoniaku, jeZ poskytuje disodnou siil, NaNHSO,-ONa. [!-°]

H,oNSOzH + 2NH3 — [HNSO3]%™ + 2NH, ™
Schéma 2 Rozpousténi v amoniaku 1/

Kyselina amidosulfonova je stabilni az do bodu tani (205 °C). Muze byt proto
uchovéavana po dlouhou dobu, aniz by doslo ke zméné jejich vlastnosti. Dalsi vyhodnou
vlastnosti mize byt i fakt, ze i kdyz jde o velmi silnou kyselinu, jeji korozivni tempo je nizké
v porovndni s ostatnimi kyselinami. Po 100 dennim piisobeni na Zelezo je pti 20 °C tempo
koroze jen 0,76 mm, pro nerezovou ocel dokonce jen 0,0001 mm. Pro porovnéni kyselina
chlorovodikovd ma pti stejnych podminkach tempo koroze pro Zzelezo 3,5 mm a pro

nerezovou ocel 0,11 mm. Korozivni tempo kyseliny amidosulfonové lze jesté také jesté dale
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snizit pouzitim inhibitorti koroze. [?! Jde naptiklad o anodické (CrO4*), katodické a organické

inhibitory. (¢!
2.2 Chemické vlastnosti

Kyselina amidosulfonova je silnd kyselina, jeji 1% vodny roztok ma pH 1,18.
Hodnota pK, kyseliny je udavana v literatufe od 0,85 do 1. [>71Ve svych vodnych roztocich je
kyselina amidosulfonovd vysoce ionizovana. Konduktometrické méfeni a dal§i pH méfici
techniky uvadi silu kyseliny do stejné oblasti siln¢ kyselych kyselin jako chlorovodikova,
sirovd nebo dusi¢nd. Tato skutecnost a také jeji dobré fyzikalni vlastnosti délaji z
amidosulfonové kyseliny idedlni primarni standard v acidimetrii. Jedinou piekdzkou pro jeji
pouziti je schopnost hydrolyzovat se ve vod€. Tato hydrolyza je pfi laboratorni teploté

zanedbatelna, ale stava se vice patrnou pfi teplotach vyssich. [

2.2.1 Existence struktury zwitteriontu

Ackoliv se kyselina amidosulfonovd uvadi vzorcem ve svém neutrdlnim stavu
(NH2SOs3H), v pevném stavu se primarné vyskytuje a krystalizuje ve form¢ zwitteriontu (také
znamo jako ,,vnitini stl“ nebo dipolarni iont, jde o formaln€ neutradlni molekulu, kterd ma
opa¢ny naboj na atomech, které spolu nesousedi ['%). Jeji vzorec je tedy pro pevny stav
[NH3"SOs7]. Méfeni dielektrickych konstant v nékterych organickych roztocich a Ramanova
spektroskopie ve vodném roztoku vyskyt zwitteriontu také potvrzuje. Tuto myslenku
podporuje také nizk4d mira entropie ionizace kyseliny amidosulfonové ve vodé. V piipadé
vyskytu zwitteriontu je tedy hodnota zmény solvatace nez u molekul nenabitych pfti jejich
ionizaci. Kanda a King provedli roku 1951 rentgenovou difrakéni analyzu molekuly kyseliny
amidosulfonové. Kyselina amidosulfonova krystalizuje v orthotrombické (kosoctverecné)
soustaveé. Analyza struktury sulfamatu draselného a Ramanova spektroskopie kyseliny vSak
naznacuji, Ze iont je tetrahedralni soustavy. Infracervena spektra ukazuji vazbu N-H:--O
v krystalické struktuie. Tyto okolnosti potvrzuji existenci zwitteriontu v krystalické struktute

kyseliny amidosulfonové. [7-8:°]

@] 0] _
\ _OH \_O

o7\ o~ \ 4
NH, NH5

Schéma 3 Zwitteriont kyseliny amidosulfonové 1%
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Dal$im naznakem potvrzeni existence zwitteriontu kyseliny amidosulfonové mtize byt
1 vysoka hodnota teploty tani jejich krystalti. Podobné kyseliny obsahujici siru (napft. kyselina
sirovd) nedosahuji tak vysokych hodnot teploty tani jako kyselina amidosulfonové (teplota
tani 205-206 °C). Existuje urcita analogie v hodnotach teploty tani kyseliny amidosulfonové a
glycinu ' ve vztahu k molekulam jim podobnym, ve kterych formace zwitteriontu neni
mozna. !

Vysvétleni snazs$i hydrolyzy kyseliny amidosulfonové nez jejich soli lze nalézt ve
spektralni analyze. Vazba mezi atomem siry a dusikem (S-N) je v molekule kyseliny
amidosulfové (1,74 A, nebo v dalgich zdrojich také 1,73 A) delsi a tim padem také slabsi nez
je tomu u molekuly sulfamatu draselného (1,60 A). Diikazem vztahu mezi vzdalenosti siry a
uhliku a hydrolytickou stabilitou je i1 pozorovani rychlosti hydrolyzy imidosulfonatu
draselného (KoNH(SOs)2) a sulfamatu draselného. Imidosulfonat draselny v kyselych
roztocich hydrolyzuje rychleji neZ sulfamat, jeho délka vazby byla pozorovana na 1,66 A
oproti jiz zminéné délce vazby sulfamatu, kterd ¢ini 1,60 A. [7-°]

Dalsi diskusi vyvolava i vySe zminéna vzdalenost mezi dusikem a sirou (rentgenovou
analyzou 1,73 nebo 1,74 A). Z analyzy byl znam udaj 1,73 A, ktery mohl pifipadnout vazbé S-
N, nebo vazbé S-OH. Charakter kyseliny amidosulfonové (silnd, monobazicka kyselina,
bazickd aminno skupina a siln€ kysely siran) jiz na prvni pohled nenaznacuje ve vodnych
roztocich existenci HONSO2OH molekul ve své struktuie. Takovad molekula by nebyla silné
heteropolarni. Jeji teplota tani by v pfipad¢ neexistence zwitteriontu méla byt podobného
stupné, jako naptiklad kyselina sirova s teplotou tani 10,31 °C. Struktury kyselin a jejich soli,
ve kterych je moZna vazba O-H---O, ukazuji, Ze hodnota vzdalenosti vazby M-OH je obvykle
bliz8§i hodnotam vzdalenosti dvojnych vazeb nez hodnotam jednoduchych vazeb. Vzdalenost
vazby S-OH v molekule kyseliny amidosulfonové by tedy nemohla byt 1,73 A. Hodnota
vzdalenosti vazby S-N v molekule sulfamatu draselného je pfiblizné 1,60 A, coz odpovida
charakteru dvojnych vazeb. Toto tvrzeni a méfeni je dal§im diikkazem vyskytu zwitteriontu.
Vodik vézany na dusik v tetrahedralnim uspotfddani molekuly zwitteriontu efektivné blokuje
rezonanci v S-N vazbé¢ a limituje jeji hodnotu na tu, kterd je charakteristickd pro jednoduché

vazby. %121

2.2.2 Tvorba velkych stabilnich agregatii v plynné fazi

Vyzkum hmotnostnim spektrometrem a teoretické studie kyseliny amidosulfonové

v plynné fazi poukazuji na jeji sklon k tvorbé velkych a stabilnich agregati. Vznikajici
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agregaty byly identifikovany hmotnostnim spektrometrem s ionizaci elektrosprejem (ES-MS).
Agregaty jsou stabilizovany elektrostatickymi interakcemi mezi H3N.SOs dipoly a N-H---O
vodikovou vazbou. Tvorba téchto agregiti v plynné fazi vyznamné stabilizuje formu
H3N.SOs kyseliny amidosulfonové zkracenim S-N vazby. Opakem je zminéna zwitteriontova

forma kyseliny, ktera je stabilngjsi v pevné a kapalné fazi. [31

3. Reakce kyseliny amidosulfonové

3.1 Anorganické reakce kyseliny amidosulfonové

Kyselina amidosulfonové se ve své kapalné podob¢ za¢ind rozkladat pti 209 °C. Pii
260 °C byly detekovany produkty rozkladu jako je SOs, N2, H2O a stopové obsahy dalSich

produktl, vétSinou slouéenin dusiku. ]

Jak jiZ bylo zminéno, vodné roztoky kyseliny amidosulfonové jsou pomérné stabilni
pti pokojové teploté. Pokud se vSak teplota zvysi, kyselina amidosulfonovéa hydrolyzuje na
hydrogensiran amonny (viz schéma 4). Sance na hydrolyzu kyseliny se zvysuji s rostouci
teplotou, niz§im pH roztoku nebo pfi zvySené koncentraci. Tyto reakce jsou exotermni. [}

10% roztok 1ze z 50 % hydrolyzovat pii 80 °C za 10 hodin. 4]

HSOsNH, + H,0 - NH,HSO,
Schéma 4 Hydrolyza 17
S kovy, jejich oxidy, hydroxidy nebo uhli¢itany, reaguje kyselina amidosulfonova za
vzniku sulfamati. (2!
Zn + 2 HSO3NH, - Zn(SOsNH,), + H,
Cac0; + 2 HSOsNH, - Ca(SOsNH,), + H,0 + CO,
FeO + 2 HSO3NH, — Fe(SOsNH,), + H,0
Ni(OH), + 2 HSOsNH, - Ni(SOsNH,), + 2 H,0

Schéma 5 Reakce kyseliny amidosulfonové s kovy, jejich oxidy a hydroxidy 1%/
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Amonnou stl kyseliny amidosulfonové 1ze pipravit reakci s hydroxidem amonnym. 12!
NH,OH + HSO3NH, - NH4SO3NH, + H,0
Schéma 6 Reakce s hydroxidem amonnym !’/

Kyselinu sirovou lze z kyseliny amidosulfonové ptipravit reakei s chlérem, bromem,
chlore¢nany a koncentrovanou kyselinou dusi¢nou. Oxidacni reakce probihd za snizené
teploty. Reakci kyseliny amidosulfonové s kyselinou dusi¢nou vzniké kromé kyseliny sirové
také oxid dusny. Kvantitativniho vytézku oxidu dusného je dosazeno, pokud je pro reakci
pouzita kyselina dusi¢nd o koncentraci 73 % a vyssi. Jako meziprodukt reakce vznika
nitramid (H.2NNO), ktery se vSak spontanné rozklada na oxid dusny. [1-4 14]

2 NH,SO3H + KCIO3 - 2H,S0O4 + N, + KCI + H,0
NH,SO3H + HNO; - H,SO4 + N,O + H,0
Schéma 7 Oxidacni reakce ¥

Kyselinu sirovou lze rovnéz pfipravit reakci s kyselinou dusitou. Ta pfevadi kyselinu
amidosulfonovou zcela na kyselinu sirovou a dusik, proto je mozné tuto reakci vyuzit pro
kvantitativni analyzu. 4]

NH,SO3H + HNO, - H,SO4 + H,O+ N,

Schéma 8 Reakce s kyselinou dusitou ¥

3.2 Organické reakce kyseliny amidosulfonové

S primarnimi alkoholy reaguje kyselina amidosulfonova za vzniku soli kyseliny alkyl
amidosulfové. 1/
ROH + HSO3NH, - ROS0,0.NH,4

Schéma 9 Reakce s primdrnimi alkoholy 17/

Sulfatace kyselinou amidosulfovou se pouziva pii piipravé detergentli z dodecylu,
oleylu a dalSich vyssich alkohold. Kyselina amidosulfonova se také pouziva pro sulfataci
fenolii a fenol ethylen oxidli na kondenzacni produkty (fenyl amonium sulfaty). Sekundérni
alkoholy reaguji s kyselinou amidosulfonovou za ptitomnosti amidového katalyzatoru (napf.
acetamid nebo mocovina). Terciarni alkoholy nelze pouzit. Reakci s fenoly vznikaji fenyl
amonium sulfaty. Do vyctu téchto reakci lze taktéz zaradit reakce s naftoly, kresoly, anisolem,
pyrokatecholem a hydrochinonem. Amoénium aryl sulfaty vznikaji pouze jako meziprodukty.

Sulfonaty je mozné pfipravit naslednym pieskupenim.t!
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CeHsOH + NH>SO3H — NH4SO3-O-C¢Hs
NH4S03-0O-CsHs — NH4SO3-CsH4OH

Schéma 10 Priprava sulfondtu z primdrniho alkoholu 1’/

1,4-C¢H4(OH)> + 2 NH2SO3H — (NH4S030)2CsH4
(NH4S030)2CsHs — (NH4S03),CsH2(OH):

Schéma 11 Priprava sulfondtu ze sekunddrniho alkoholu %/

Kyselina amidosulfonova reaguje s primarnimi, sekunddrnimi a terciarnimi aminy za
vzniku amoéniovych soli.l?!
HSOsNH, + RNH, - RNH,. HSO3NH,
HSO3NH, + R3N - R3N.HSO3NH,

Schéma 12 Reakce s aminy 1’/

Derivaty kyseliny amidosulfonové (RHNSOsH) se vyznacuji také reakci s epoxidy.
Reakce slouzi k syntéze N-(hydroxyalkyl)sulfamatti (HAS). Nicméné, cely reakéni proces je
ovlivnén vedlejsi reakci epoxidd s jejich rozpousStédlem (voda). Aby se vedlejsi reakci
zamezilo, je nutné pouzit co nejmensi mnozstvi vody pro rozpousténi a zahtivat reakéni smés

na 30-65 °C. I pfes to se koneény vytézek reakce pohybuje od 50 do 96 %. [15]

4. Priprava a vyroba

Kyselina amidosulfonova byla poprvé ptipravena roku 1878 Berglundem, ale az v roce
1936 byl objeven a zacal byt praktikovan proces, ktery se stal zdkladem pro komer¢ni
piipravu. !

Kyselina amidosulfonové se vyrdbi reakci mocoviny s dymavou kyselinou sirovou
(SOs, oleum %), Reakce je dvoukrokova, prvni reakci vznika aminokarbonylsulfamova
kyselina, ktera je intermediatem pro druhou reakci, kdy reaguje s kyselinou sirovou za vzniku

finalniho produktu. 2!
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NH,CONH, + SO5 + H,S0, - 2 HSO3NH, + CO,

Schéma 13 Reakéni schéma vyroby kyseliny amidosulfonové [?/

Reakce mocoviny s dymavou kyselinou sirovou je z hlediska termochemie exotermni
reakce. Pfi pramyslové vyrobé se tedy vyuziva chlazeni a michani reakéni smési. Reakce
probihd za atmosférického tlaku, teplotu je nutné udrzovat mezi 50 a 60 °C. Vzhledem k tomu,
ze reaktanty jsou silné kyselé, je nutné pouziti predepsanych ochrannych prostredkii pro
obsluhu a také pouziti dostatecné odolnych nadob pro provadéni vyroby. Obvyklé je vyuziti
specialni nerezové oceli, gumové podSivky, plasti vyztuzenych vldkny, nebo =zafizeni
z polyvinylchloridu a uhliku. Pfebytek oxidu sirového je po zreagovani obvykle odstraiovan
fedénim. Nasledné¢ probihd separace. Surovy produkt je dale rozpustén a Cistén
rekrystalizaci.l?!

Pro ptipravu kyseliny amidosulfonové lze vyuzit vétS§iho poctu reakci. V pribehu
historie bylo objeveno nékolik laboratornich postupt pro jeji ziskani. Prvni takovou reakci je
amonnolyza kyseliny sirové a dalSich podobnych sloucenin. Tyto slouceniny maji
amonnolyticky charakter, tato reakce je konverzi vodného derivatu kyseliny sirové na aqua-
aminnosirovou kyselinu. !}

Dal$i moznou cestou k laboratornimu ziskani kyseliny amidosulfonové je reakce
hydroxylaminu s oxidem sifi¢itym. Reakce probiha ve vodnych roztocich, nebo v ptitomnosti

pyridinu. Hydroxylamin reaguje podobnou reakci s hydrogensifi¢itany za vzniku sulfamatu. !

NH,OH + SO, - NH,SOzH

Schéma 14 Priprava kyseliny amidosulfonové z hydroxylaminu [V

Také acetoxim reaguje s oxidem sifi¢itym. Pfedpokladany je vznik nestabilniho
meziproduktu adi¢ni reakce, ze kterého poté vznikd kyselina amidosulfonovd. VedlejSim

produktem reakce je aceton. [!]

0

HC ~ OH HyCo _N_ H,0 CH3
>:N + 802 —_— \(/ //S\OH —_— NHZSOSH + /&

H,C CH, O H,C 0

Schéma 15 Priprava kyseliny amidosulfonové z acetoximu [/
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4.1 Charakteristika a moZnosti pripravy a vyroby sulfamatu amonného

Sulfamat amonny patii z hlediska pouZziti mezi nejvyrazngj$i soli kyseliny
amidosulfonové. Jde o pevnou, bezbarvou, hygroskopickou latku bez zapachu. Je dobie
rozpustny ve vodé. Je nerozpustny v methanolu a etheru, mirné¢ rozpustny v ethanolu,
rozpustny v glycerolu, glykolu a formamidech. Sulfamatu amonny je poZzivan predevSim jako
herbicid, popfipadé¢ v oblasti nehoflavych materidli. Pfipravuje se neutralizacni reakci
amidosulfonové kyseliny s amoniakem. Technicky sulfamat amonny byl diive pfipravovan

reakci amoniaku s oxidem sirovym. 4 17]
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5. Stanoveni kyseliny amidosulfonové

Pro laboratorni stanoveni kyseliny amidosulfonové je pouzivana titrace pomoci

roztoku dusitanu sodného. Titrace probiha dle reakce:

HSOgNHZ + NaN02 - NaHSO4 + Hzo + N2

Schéma 16 Reakce titracniho stanoveni kyseliny amidosulfonové 1’/

Pro stanoveni se pouziva standard 0,1 M dusitanu sodného. Titruje se pfipraveny
roztok ptipraveny rozpusténim 10 az 100 mg kyseliny amidosulfonové a 6 ml kyseliny sirové
ve 300 ml destilované vody pii 40-50 °C. V bod¢ ekvivalence ptechdzi bezbarvy indikator
(jodid draselny se skrobovym mazem) do modré barvy. Stejny postup lze pouzit taktéz pro
sulfamaty.

Pro stanoveni krystalické kyseliny amidosulfonové se pouziva alkalimetricka titrace
s hydroxidem sodnym. V bodé& ekvivalence pfechazi indikator bromthymolova modf ze zluté

do Zlutozelené barvy. %]

5.1 Titracni stanoveni malych koncentraci kyseliny amidosulfonové v pritomnosti

kyseliny dusi¢né

Metoda titracniho stanoveni kyseliny amidosulfonové v pfitomnosti kyseliny dusi¢né
zahrnuje reakci kyseliny amidosulfonové s dusitanem sodnym, oxidaci zbylého dusitanu
ceri¢itym iontem (ve form¢ (NH4)sCe(SO4)4.2H20) a titraci piebytecného ceriCitého iontu

Mohrovou soli (tj. iontem Fe?*). Stanoveni probiha podle nasledujicich reakci: [1#]

NH>SOsH + NaNO, — NaHSO4 + N> + H,O
2 Ce* + NOy — NO3 +2 Ce?*
Ce*" + Fe2" — Ce?" + Fe?'

Schéma 17 Schéma titracniho stanoveni kyseliny amidosulfonové v pritomnosti kyseliny
dusicné 1%
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Postup stanoveni je nasledujici. Vzorek se okyseli kyselinou sirovou a piidd se zndmé
mnozstvi dusitanu sodného, nacez se roztok nechd zreagovat. Poté je piidano zndmé mnozstvi
siranu ceri¢it¢ho, jehoz nadbytek je titrovan odmérnym roztokem siranu Zeleznatého na

indikator o-fenantrolin. [!#]

6. Instrumentalni analytické metody stanoveni kyseliny amidosulfonové

6.1 Kapalinova chromatografie

Analyza kyseliny amidosulfonové je provadéna kapalinovou chromatografii s
vysokorozliSujicim spektrometrem (LC-HRMS) s ionizaci elektrosprejem, jelikoz klasicka
kapalinova chromatografie s hmotnostnim spektrometrem (LC-MS) neposkytuje relevantni
odezvu béhem kolizni disociace v hmotnostnim spektrometru. Jako separacni metoda pro
stanoveni kyseliny amidosulfonové je pouzivana hydrofilni interak¢éni chromatografie

(HILIC). [19)

6.2 Coulometrické stanoveni Cistoty krystali kyseliny amidosulfonové

Kyselina amidosulfonova je pro své vlastnosti vhodnym primérnim standardem pro
pouziti v odmérné analyze. Studie uvadi pouziti v acidimetrii. Coulometrickd titrace se
pouziva pro stanoveni Cistoty krystali, které jsou pfipraveny rekrystalizaci jako referentni
standard pro zminéné titracni metody. Autofi dané metody vyuzili jako katolyt 1 M roztok
chloridu draselného, do anodického prostoru poté umistili stejny roztok, do n¢hoz ptidali
uhli¢itan barnaty. Katolyt nejprve procistili dusikem, aby byl odstranén oxid uhlicity. Jako
predtitracni krok autofi pfidali par kapek zfedéné kyseliny chlorovodikové do zkumavky, poté
byla kyselina titrovana elektrolyticky do inflexniho bodu titra¢ni kfivky. Dale byl do
zkumavky ke kyselin¢ chlorovodikové pfidan dobfe navazeny vzorek kyseliny
amidosulfonové, ktery byl zcela rozpustén. Tento vzorek byl elekrolyticky titrovan. Bylo
zjisténo, ze pouze veétsi krystaly jsou vhodné pro pouziti jako standard. Mensi ¢i stfedné velké

krystaly postradaji potiebnou &istotu. 2%
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6.3 Spektrofotometrické stanoveni

Kyselinu amidosulfonou Ize stanovit spektrofotometricky. Amoniové ionty, vznikajici
pfi kyselé hydrolyze kyseliny amidosulfonové, jsou stanoveny pomoci indofenolového
barviva po reakcei s kyselinou salicylovou, chlornanem sodnym a nitroprusidem sodnym jako
katalyzatorem. Pii nasledném spektrofotometrickém méfeni absorbance je pouzit jako

standard siran amonny. 2!}

7. Analytické metody stanoveni soli kyseliny amidosulfonové

7.1 Acidimetricka titrace

Acidimetrickou titraci Ize analyticky stanovit sodné soli kyseliny methyl
amidosulfonové. Adi¢ni reakci methylsulfamatu sodného s glycidylfenyletherem vznikaji
produkty N-2-hydroxyethyl-N-methyl sulfamat (HEMS) a N-2-hydroxy-3-fenoxypropyl-N-
methyl sulfamat (HFMS), coZz jsou vychozi latky pro syntézy nitrox nitramind, azidi a
aminoalkoholi. Vedle téchto latek sulfamaty vystupuji také ve formé sodné soli
hydroxyalkylmethyl sulfamatu (HAMS). Selektivni acidimetrické¢ stanoveni této latky
v pfitomnosti sodné soli methyl sulfamétu probihd nésledovné. Jako rozpoustédlo se pouziva
ledova kyselina octova a 1,4-dioxan. V dioxanu se provadi titrace 0,05-0,1 M HCIOs.
Koncentrace je stanovena roztokem hydrogen ftalatu draselného v ledové kyseliné octové.
Bod ekvivalence je stanoven potenciometricky (sklenéna a AgCl iontové selektivni elektroda),

nebo pouzitim vizualniho indikatoru (krystalova violet’). (221

7.2 Chromatograficka metoda

Chromatografickd metoda pro stanoveni sulfamatovych iontl se vyuZiva pro stanoveni
iontl v 1é¢ivu topimarat, kde se monitoruje degradace téchto latek. Topimarat je uvadén jako
stabilni pfi béznych podminkéch, pfi podminkéch jinych vSak mize degradovat (zvySena

teplota, vlhkost). Pro stanoveni sulfamatovych iontd autofi pouZzili vodivostni detekci a
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iontovou chromatografii. Pro separaci iontl vyuzili aniont ménicovou kolonu. Pro
standardizaci kyselinu amidosulfonovou. (23]

Pro stejné stanoveni je také moZno pouzit také nepiimou UV detekci. Vodivostni
detekce je vSak metodou piiméjsi, poskytujici lepsi vysledky. Vodivostni detekce také

umoziuje kvantitativni analyzu sulfamatu, coz UV detekce neumoziovala. (23241

7.3 Elektroforetické stanoveni sulfamatu

Pro stanoveni sulfamatovych iontl, vznikajicich pfi degradaci topimaratu, je mozno
pouzit také kapilarni elektroforézu. Metoda je pouzivana pro kvantitativni analyzu. Jako
detekce je pouzita UV detekéni technika, kdy je do pufru, pouzitého pii separaci, ptidan UV
absorpéni elektrolyt. Ten musi byt zvolen tak, aby jeho mobilita byla podobné hodnoty, jako
mobility analyzovanych iontd. Vyhodou pouziti elektroforézy, oproti iontové chromatografii,
je analyza molekuly topimaratu v dobrém stavu, ale také v tézce degradovaném stavu bez
pouziti dalSich krokt. Celkové je v porovnani elektroforéza méné naro¢na v ohledu vypocta a

celkového provedeni. 23]

7.4 Fotometrické stanoveni

Sulfamatovy aniont lze stanovit fotometrickou metodou spolecné s molekulami
hydrazinu a zeleznatou soli v roztoku kyseliny dusi¢né. Celkové stanoveni téchto iontd
spojuje cerimetrickou titraci Zeleznatych iontd, spektrofotometrické stanoveni hydrazinu a
fotometrické stanoveni celkové koncentrace sulfamatového iontu spoleéné s hydrazinem.
Metoda zavisi na reakci dusitanu sodného se sulfamatem a hydrazinem. Zpétnou
fotometrickou titraci prebytecného dusitanu je ziskdna suma koncentraci sulfamatu a
hydrazinu. Samotnd koncentrace sulfamatovych iontl je ziskdna rozdilem. Analyticka
sekvence probiha podle nasledujicich rovnic: [26]

Ce* +Fe? — Ce**+Fe*t (1)
NH>SO5; + HNO; — SO + N, + H + H:O  (2)
N:H3+ HNO2 — HN3 + H" + 2H0  (3)
HN3; + HNO2 — N2 + N2O + H.O - (4)

Fe** + HN3 > FeN3*" + H"  (5)

Schéma 18 Schéma analytické sekvence stanoveni sulfamdtu 2%/

Po stanoveni Zeleznatych ionti (reakce 1), reaguji hydrazin a sulfamatovy iont s

presné méfenym mnozstvim dusitanu sodného (dle rovnic 2, 3 a 4). Piebyte¢ny dusitan je poté
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zpétné titrovan azidem dle rovnice 4. Bod ekvivalence je indikovan tvorbou cerveného

komplexu FeN3?" (rovnice 5). [26]

7.5 Odstranovani oxidu dusic¢itého

Sulfamat amonny je vhodnym kandiditem na nahradu peroxidu olovnatého pii
odstranovani oxidu dusi¢it¢tho z proudu spalin pfi mikrostanovenich uhliku a dusiku.

S oxidem dusi¢itym reaguje dle nasledujici reakce: 271

2 NOz + 2 NH4SO3NH2 — N2 + N2O + 2 (NH4)HSO4 + H20

Schéma 19 Odstaranovani oxidu dusicitého 271

8. Pouziti kyseliny amidosulfonové a jejich soli

8.1 Obecné pouziti

Kyselina amidosulfonové je dostupna v suché formé, coz usnadniuje jeji skladovani,
prepravu a veskeré problémy, které by mohly nastat s manipulaci s ni. Zaroven jde o silnou
kyselinu, rozpustnou ve vodé, kterd je €inna pti odstrailovani vodniho kamene. Mezi dalsi
kladné vlastnosti patii i to, Ze jde o netékavou kyselinu, bez obsahu chléru, kterd ma vhodné
korozivni vlastnosti (mén¢ korozivni nez kyseliny s podobnou kyselosti a zaroven je
kompatibilni s materidly, které korozivni vlastnosti jesté snizuji) a také neni extrémné toxicka.
Kyselina amidosulfonova se vyznacuje unikdtni kombinaci vlastnosti, které¢ jsou piinosné
pfedev§im v oblasti chemického cisténi (latek, materidli), coz je také hlavni aplikaci pro
komeréni prodej. Zaroven je vyborné pouzitelna v oblasti chemickych syntéz, primarné jde o
reakce sulfatacni. Dale se uplatnuje pii upravach pH a ptiprave syntetickych sladidel. Jeji soli
lze také pouzit pro galvanické pokovovani a elektroformacni operace jako pii vyrobé

zpomalovact hofeni. Daéle Ize jeji soli pouZivat jako herbicidy. !-2!
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8.2 Odstranovani dusitanu

Kyselina amidosulfonova reaguje kvantitativné s dusitany za uvolnéni dusiku. Tato
vlastnost nasla uplatnéni pii vyrobé barev a pigmentl pii odstraniovani ptebyte¢nych dusitant,
jez jsou piidavany do reakce, aby byly nasledné€ spotfebovany pii diazotacni reakci. Pro toto

odstratiovani je kyselina amidosulfonova vhodné&jsi neZ mocovina. (>3]

NOj + HSO3NH, — HSO; + Ny + H,0

Schéma 20 Reakce kyseliny amidosufonové s dusitany */

8.3 Béleni papirové buniciny

Kyselina amidosulfonovd miize byt pfiddna pii chlorovém béleni. Jeji vlastnosti
zabranuji ztraté sily bélicich latek, kterd je spojena s vysokymi teplotami pfi procesu béleni.
Vedle zabranéni degradaci bélicich latek kyselina amidosulfonova zarucuje zlepsSeni kvality

béleni pii vyssich teplotach a niz§im pH. [1- 28]

8.4 Opakované pouzitelné katalyzatory

Kyselina amidosulfonovéa nachazi vyuziti v pfipravé magnetickych nanocastic Fe;O4
s povrchem funkcionalizovanym kyselinou. Nanoc¢astice maji na svém povrchu navazané
skupiny kyseliny amidosulfonové. Dané latky se dale pouzivaji jako opakovan¢ pouzivatelné

katalyzatory pfi syntéze o-aminonitrilti ve vodg. [

8.5 Katalyticka latka v organické syntéze

Kyselina amidosulfonovd se v moderni organické syntéze uplatiuje také jako
heterogenni katalyticka latka. Jde napiiklad o acetilaéni reakce, deprotekci acetald ¢i pfi
tvorbé ketalt. Efektivné také katalyzuje reakci Beckmanova piesmyku ketoximu v suSeném
acetonitrilu. Jde o reakci ekologickou, bez produkce odpadnich latek. Reakce probihd dle

schématu: [
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H,NSO,H
CH,CN

NH
R/ R
R; R, 1 2

Schéma 21 Beckmanitv presmyk ketoximu 3%

Dalsi reakci, kterou kyselina amidosulfonovd (ve schématu uvedena jako SA)
katalyzuje, je Michaelova adice indold a pyrrold na nitroolefiny v podminkach bez
rozpoustédla, aby bylo dosazeno dobrych vysledki adice. Katalyza kyselinou
amidosulfonovou je levnd, podminky reakce jsou mirné, reakce ma vysoky vytézek, kratky

reakéni Cas a jde o reakci ekologickou. Samotna reakce probiha dle nasledujiciho schématu:
311

10 mol% SA OoN

Schéma 22 Michaelova adice indolii a pyrroli 37/

8.6 Pomocna litka pri analytickém pokovovani

Kyselina amidosulfonovd se pouziva pii elektrodepozici meédi. Elektrolytické
pokovovani médi je efektivné zpomalovdno kyselinou dusitou. Kyselina dusitd reaguje
s kyselinou amidosulfonovou (viz schéma 8) za vzniku elementdrniho dusiku. Méd’ je
elektrolyticky pokovovana z roztokl s kyselinou dusi¢nou, obvykle se na odstrafiovani
vznikajicich oxidli dusiku pouziva mocovina. Jeji pouziti ma vSak nékolik nevyhod (pomalé
odstranovani oxidi dusiku, snizovani kyselosti elektrolytu). Tyto nedostatky vSak neplati na
kyselinu amidosulfonovou. V roztoku neni pfitomna organickd latka, sraZeni niklu neni
ovlivnéno, reakce s kyselinou dusitou je rychld, kyselost roztoku neni také ovlivnéna. Tato
metoda nachazi vyuziti v analyze malych mnozstvi médi v hlinito-zine¢natych slitinach. Tyto
slitiny jsou rozpustény v kyseliné dusi¢né a vod¢, nasledné je méd’ vyloucena pii prichodu

elektrického proudu elektrolytem. (38
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8.7 Pouziti v analytické chemii

V oboru analytické chemie lze kyselinu amidosulfonovou pouzit jako referentni
standard v acidimetrii. Jeji Cistota mize byt po vycisténi rekrystalizaci az 99,95 %.
Nékolikanasobnd rekrystalizace se provadi z vodnych roztoku kyseliny. Teplota vodného
roztoku nesmi byt vyssi nez 80 °C, v opacném piipadé se kyselina rychle rozklada za vzniku
hydrogensiranu amonného a vytézek krystalizace tim prudce klesd. Dale se vzniklé krystaly
susi ve vakuu napiiklad nad koncentrovanou kyselinou sirovou po dobu 48 hodin. Kyselina
amidosulfonova mize byt pouzita s indikatory v oblasti pH od 4,5 do 9,0. Jeji pouziti jako
standardu ma fadu vyhod. Jde o silnou kyselinu dobfe rozpustnou ve vodé pii pokojové
teploté je stabilni, totéZ Ize fici i1 o jejich krystalech. Dalsi vyhodou je skutecnost, ze jeji soli
jsou dobfe rozpustné ve vode¢, ¢imz se eliminuje jakékoliv naruseni z jejich strany béhem
méfteni. Jedinou nevyhodou jejiho pouziti je jeji relativné mald molekulova hmotnost. Jako
standard pro analytické stanoveni byla kyselina amidosulfonovd uznana piislusSnymi
mezindrodnimi organizacemi v 70. letech 20. stoleti. Hlavni snahy o jeji uznani mifily z
Japonska. [>3.20,33]

Standardnim roztokem je kyselina amidosulfonova také v oboru alkalimetrie. Stejné
jako v pfipadé acidimetrie, kyselina amidosulfonova se vyznacuje takovymi vlastnostmi, ze
muze nahrazovat kyselinu sirovou ¢i chlorovodikovou jako standard. Pro titra¢ni analyzu se

pouzivaji 0,1 M roztoky. 33!

8.7.1 Primarni standard v nevodné titraci

Jiz zminéné vyhody kyseliny amidosulfonové hraji roli také v jejim vyuziti jako
primarniho standardu pro nevodné titrace. Titrovat kyselinu amidosulfonovou je mozné ve
vSech bézné pouzivanych rozpoustédlech jak vizualnimi metodami, tak potenciometricky.
Jedinou nevyhodou pro zminéné titrace je fakt, ze je kyselina amidosulfonova malo rozpustna
v nékterych organickych rozpoustédlech. [*4]

Vizualni titrace je provadéna na indikator thymolovou modf, ktery je ptidavan
k rozpoustédlu. Tento roztok je nejprve titrovan roztokem methoxidu lithného do ¢isté¢ modré
barvy. Tim byla provedena neutralizace kyselych necistot rozpoustédla. Poté bylo ptidano
znamé mnozstvi kyseliny a cely roztok byl ztitrovan odmérnym roztokem methoxidu lithného.

V bodé ekvivalence jedna kapka baze zménila zabarveni roztoku do temné modré. 134
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Potenciometrickd titrace se provadi na clancich tvofenych platinovou mérnou a
srovnavaci kalomelovou elektrodou. Roztok rozpoustédla byl neutralizovan stejnym
zpisobem jako u vizualni titrace. 34

Konduktometricka titrace probiha nasledovné: kyselina amidosulfonova je rozpusténa
v ledové kyseliné octové, pokracuje se konduktometrickou titraci roztokem kyseliny chloristé.
Stejné mnozstvi kyseliny amidosulfonové bylo rozpusténo také v methoxidu lithném. (34

Vysledky méteni ptinesly zavér, ze kyselina amidosulfonovd muze byt titrovana
vizualn€ 1 potenciometricky se silnou bazi (methoxid lithny) v nékolika rozpoustédlech.
Konduktometricky je mozné kyselinu titrovat také se silnou kyselinou, i kdyZz metoda neni
ptili§ prakticka ani pfesna. Kyselinu amidosulfonovou je také mozno pouzit jako primarniho
standardu v béznych rozpoustédlech pro standardizaci methoxidu lithného. Muze byt také
pouzita pro titraci s n-butylaminem aniz by tvofila gely, nebo jiné latky, které mohou piekazet
méteni. Kyselina amidosulfonova svymi vysledky predcila kyselinu benzoovou, ktera byla

jako standard v minulém stoleti pouzivana. (34

8.7.2 Odstrariovani dusitanii pii ditkazu dusi¢nanii

Pro analyzu dusitanti a dusi¢nand bylo vyvinuto mnoho analytickych metod, jde
napiiklad o metody spektrofometrické, fluorometrické, chemiluminescencni, elektrochemické
a chromatografické. Mezi témito metodami je v soucasnosti nejpouzivanéjsi
spektrofotometrickd metoda. Pro analyzu dusitanovych iontli se pouziva spektrofotometricka
metoda zaloZzend na Griessové testu, pro dusi¢nanové ionty je nejprve nutno zredukovat
dusi¢nan na dusitan a poté pouzit stejnou metodu. Redukce dusi¢nanti se obvykle provadi na
pomédénych kadmiovych kolondch. Nicméné pro toxicitu kadmia je pfiprava zminénych
kolon ¢asové a manualné¢ naro¢na, proto dochazi k ndhradé kadmia za zinek, UV zafeni,
hydrazin atd. Kyselina amidosulfonovd v této analytické metodé¢ nachazi uplatnéni
v odstrafiovani pocatecniho obsahu NO>  pfed samotnou redukci NOs3; na NO. Tim je
zajiSténa analyza pouze dusitanti, které vznikly z plvodnich dusi¢nant. Déle se pro

vyhodnoceni koncentraci pouzivd metoda kalibraéni kiivky. (3% 3]
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8.7.3 Modifikace elektrod

Kyselina amidosulfonové je pouzivana pro chemickou modifikaci elektrod. Konkrétné
jde o elektropolymerizaci cyklickou voltametrii na povrch elektrody ze skelného uhliku.
Modifikované elektrody se vyznacuji vysokou stabilitou a citlivosti, snadnou vyrobou, dobrou
selektivitou a reprodukovatelnosti vysledkii pfi pfimém stanoveni isoniazidu (jeho oxidaci).
Isoniazid  (pyridin-4-karbohydrazid) je v  soufasné dobé hojné  vyuzivané

antituberkulostatikum, primarné dostupné ve formé tablet. [7]

8.8 Pouziti soli kyseliny amidosulfonové

8.8.1 Herbicid

Sulfamat amonny nachéazi vyuziti jako odstraiiova¢ plevele, primarné¢ vyuzivany
k odstranovani bfec¢tanu, ale také dalSich popinavych a jinych rostlin ¢i dfevin. Jde o latku
ucinngjsi nez naptiklad chlore¢nan sodny, chlore¢nan vapenaty (vystupujici pod obchodnim
nazvem Travex %) a dalsi ovéfené odplevelovace. Vyhodou je také, Ze neni vybusny, ale
funguje spise jako zpomalovac ohné. Toxikologické hodnoceni je také velice dobré. Sulfamat
amonny je dle toxikologického hlediska hodnocen pouze jako mirné toxicky. Jeho LDso u
mysi (oralni podani) je 3100 mg/kg a u krys (orélni podéani) je 3900 mg/kg. Jeho pouZiti na
zahradach je tedy bezpecné pro ptipadné domaci mazlicky. V kontaktu vSak mtze popalit oci
a v pripad¢ nadechnuti se mize byt velice nepfijemny. Pro ptaky je prakticky netoxicky.
Krystaly sulfaméatu amonného se nejprve rozpusti ve vodé, poté dochazi k postiiku plevelu.
Lze pouzit také olejno-vodni emulze. Pouzit lze také na ofezané vétve, kdy se roztok
sulfamatu amonného nandsi na Cerstvé ofezanou Cast dieviny, ¢imz se zabrani opétovnému
rustu. K zabiti rostliny dochazi v dasledku ptfeneseni soli z postiikanych listi do kofend,
nacez rostlina umird. Dal$i vyhodou je také, ze sulfaméat amonny po pouziti nevysterilizuje

pudu. 5171
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8.8.2 Ohnivzdorné textily

Sulfamat amonny nachazi pouziti také v oblasti ohnivzdornych materialti. Jeho
ohnivzdorné vlastnosti spole¢n¢ s kompatibilitou s celulézou z néj délaji idealniho kandidata
na pouziti pro ohnivzdorné textilie a papir. Také je vhodny na pouZiti na zdvésy v mistech,
jako jsou napiiklad divadla. Kompatibilitu nenachazi s acetitem celulozy. Textil
s ohnivzdornou vrstvou se také nesmi prat, pouze Cistit suchou cestou. Jeho naneseni je

procesem podobnym Skrobeni pradla. B

8.8.3 Rafinace kovit

Kovy jako méd, stfibro, kobalt, nikl, zinek, kadmium, zelezo a rtut mohou byt
uspésné vyextrahovany z roztokt sulfamatti. Roztoky sulfamatti olova mohou byt pouzity pro

rafinaci olova namisto pouziti rafinace pomoci Bettsova procesu (elektrorafinace). 2339

8.8.4 Pokovovani

Sulfamat nikelnaty je tvofen kombinaci uhli¢itanu nikelnatého a kyselinou
amidosulfonovou. Své pouziti nachdzi vyhradné v oblasti pokovovani, kde se jeho roztoky
pouzivaji jednak pro pokovovani samotné, ale také v oblasti elektroformacnich reakei. Dalsi

sulfamaty vhodné pro pouziti v této oblasti primyslu jsou soli kobaltu, kadmia, Zeleza a olova.

[2,40]

8.8.5 Beton, cement

Sulfamat véapenaty a sulfamat hotfecnaty nachéazi uplatnéni jako ztuZovaci slozky pfi
tvorbé betonu a hydraulického cementu. V porovnani s klasickym pouzitim chloridu
vapenatého maji sulfamaty vyhodu v tom, Ze neobsahuji chlér a nejsou zasadité. Beton

obsahujici sulfamaty je tedy velice odolny. [>41]

8.8.6 Terapeutické pouZiti sulfamdti

Molekula kyseliny amidosulfonové nabizi Sirokou $kalu moznosti, co se tvorby jejich
derivati ty¢e. Mohou se vyskytovat O-substituované, N-substituované, nebo di-/tri-

substituované sulfamaty. Vyhodou téchto latek je specifickd biologickéd aktivita, kterou
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mohou sulfaméty mit, tim padem se mohou uplatnit jako terapeutické latky v mnoha oborech.
Ptikladem jsou sulfamaty, které slouzi jako inhibitory aminoacyl-tRNA synthetésy, ¢imz byly
objeveny nové tfidy antibiotik, schopné efektivné bojovat s rezistentnimi kmeny rtznych
infekci. Dal$i sulfamaty nachazi uplatnéni jako antivirotika. Jde o latky fungujici jako
inhibitory nuklotid/nukleosid reverzni transkriptazy HIV viru, nebo inhibitory HIV proteazy.
Sulfamaty 1ze pouZzit také jako léky proti rakoviné, jsou to napfiklad inhibitory steroidnich
sulfataz. Jde o oblast, ktera v soucasnosti proziva velky vyvoj.

Sulfamaty, konktrétné jde o latku s ndzvem topiramat, slouzi také jako antiepileptické
Iéky, které zabranuji kfeCovitym stavim spojenym s epileptickym zachvatem. VedlejSim
uc¢inkem zminéného topimaratu je ztrata vahy, proto se sulfamaty pouZzivaji také jako 1éciva
sniZujici obezitu. JelikoZ nékteré sulfamaty funguji jako inhibitory aktivity acyl koenzymu A,
cholesterol acyltranferazy, coz je enzym zapojeny do metabolismu cholesterolu, zkouma se
moznost sulfamati v uplatnéni 1é¢eni hyperlipidémie ¢i aterosklerdzy. Jednou takovou latkou

je avasimib. (42!

8.9 Zdravotni a bezpe€nostni rizika pri pouziti kyseliny amidosulfonové

Pii kontaktu s kyselinou amidosulfonovou nebo jejimi roztoky hrozi riziko popaleni
o¢i a podrazdéni kize, nose a krénich dutin. Pro praci s kyselinou je doporuceno vyuziti
ochrannych bryli s odolnym sklem nebo plastovymi ¢ockami. Déle je vhodné pouziti
gumovych rukavic. Ruce by si mél pracovnik také myt po kazdé manipulaci.

V ptipad¢ kontaktu o¢i s kyselinou amidosulfonovou nebo jejimi roztoky je
doporuceny postup oci proplachovat proudem vody po dobu minimalné 15 minut. V piipade
kontaktu s ki0zi je také doporucen oplach vodou. V ptipad€ pozieni je doporuceno vypit

zna¢né mnozstvi vody. Ve vSech pfipadech je doporuéena konzultace s 1ékafem. 121

8.9.1 Toxikologie kyseliny amidosulfonové

Toxikologicka data kyseliny amidosulfonové jsou nasledujici: LDso (krysa) pfi

oralnim uziti je 1600 mg/kg, a LDso (my$) pfi oralnim uziti je 3100 mg/kg. %]
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9. Izotachoforéza

9.1 Uvod

Izotachoforéza (ITP) je moderni elektroseparaéni technika fadici se mezi
elektroforetické techniky. Jde o metodu rozdilnou rychlost migrace analytii v elektrickém poli.
Tato metoda umoziuje analyzovat smési ionogenni latky v roztocich a v kratké dobé ziskat
snadno vyhodnotitelné udaje o slozeni vzorku, a to jak o kvalitativnich i1 kvantitativnich
vlastnostech. Izotachoforéza pracuje s malymi mnoZzstvimi vzorku, nastfik v jednotkéach az
desitkach pl vzorku, a umoziluje stanovit ng latek. Tato kombinace stanoveni a néstfiku velmi

malych mnozstvi latek vede ke stanoveni koncentraci na Grovni desitek az jednotek ppm. 43441

9.2 Elektromigrac¢ni zpiisoby analyzy

Elektromigra¢ni metody, mezi néz patii také izotachoforéza, se fadi mezi analytické
separacni metody. Elektromigracni metody jsou zalozeny na rozdilné pohyblivosti nabitych
¢astic ve stejnosmérném elektrickém poli. Tato pohyblivost nabitych Castic je zavisld na
velikosti a tvaru molekuly, velikosti naboje, sile elektrického pole a podminkach prostredi.

Stupeti ionizace, iontova sila a pH prostiedi poté ovliviiuji velikost naboje. 4!

9.2.1 Zakladni principy

Rozhodujicim ¢initelem v elektromigra¢nich metodach je elektroforetickd pohyblivost
nabité Castice (iontu) u. Pohyblivost iontu je poté definovéna jako rychlost iontu v pfi

jednotkovém gradientu elektrického pole (E), tedy: [43]

Pohyblivost ¢astic je vyjadfena v jednotkdch m2.v'.s!, fadové je jeji hodnota pro
vétSinu jednoduchych iontti 108, Pohyblivosti iontt H" a OH jsou vSak vyjimkou tohoto
pravidla, jejich hodnoty jsou ve vodé nejvyssi ze vSech. Znaménko naboje iontu je rozhodujici
pfi ureni sméru jeho pohybu, proto je stejnym zplisobem piipsano také pohyblivosti.
(44]

Pohyblivost kationttl je tedy kladna, pohyblivost aniontl zaporna.

Nejvyznamnéj$imi faktory, jeZz maji vliv na pohyblivost ¢astic jsou:
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1))

2)

3)

4)

Fyzikaln¢ chemické vlastnosti ¢astic — tzn. jejich tvar a velikost, jejich naboj,
disociovatelnost povrchovych skupin, tvorba komplexii, schopnost absorbovat ionty a
polarni molekuly atd. Tyto faktory, nebo vétSinu z nich, ovlivituji podminky prostiedsi,
konkrétn¢ pH a pfitomnost dalSich elektrolytt (iontova sila).

Vlastnosti prostiedi — V elektromigracnich metodach jsou vyuzivany elektrolyty, které
jsou zpravidla tlumivymi roztoky o urcité koncentraci, pH, iontové sile, teplote,
viskozit¢ a vodivosti. Zaroveni mohou pohyblivost nabitych c¢astic ovlivnit také
pritomné neelektrolyty (napt. pfitomné komplexy, asocidty atd.). Pfi prichodu
elektrického proudu roztok elektrolytu klade ur¢ity odpor (je vodi¢em druhé tiidy),
velikost kladené¢ho odporu zavisi na druhu, koncentraci a konstrukci elektroforézy.
Jouleovo teplo, tvotené pii prichodu elektrického proudu elektrolytem, l1ze vyjadrit

vztahem:

kde U znaci napéti, coz je rozdil potencialti mezi elektrodami, / je elektricky proud, ¢
¢as, R je odporem prostiedi. Vzniknuvsi teplo je divodem odpatfovani rozpoustédla,
¢imz roztok vzlina z prostoru elektrod (tzv. knotovy efekt). Vzniklym teplem je
zahtivan také nosiC se separovanymi latkami, které se termicky mohou ménit.
Vlastnosti nosice — Pfi pouziti nosie je pohyblivost iontl mensi nez pii volné
elektroforéze. DalSimi faktory ovliviiujici migraci iontd jsou elektroosmoza,
pratokovy potencial, adsorpce, prostorové vlivy nosi¢e atd. Velikost zminéné
elektroosmozy je zavisla na druhu nosice, iontové sile elektrolytu, pH a potencidlovém
spadu. Soucet elektroforetické a elektroosmotické pohyblivosti poté udava vysledny
pohyb castic. Pfi identifikaci separovanych slozek pii elektroforéze na nosicich se
nepouzivaji absolutni pohyblivosti, ale pohyblivosti relativni (ur¢ené pomoci
standardi), jelikoz podminky ovliviiujici pohyblivost ¢astic na nosi¢ich jsou slozité a
tézko standardizovatelné. Jako nosi¢ se pouzivd specialni chromatograficky papir,
ruzné druhy geld, sorbentli apod. Nosi¢ by nemél klast odpor migraci a mél by byt
chemicky inertni vi¢i separovanym slozkam a ostatnim cinidlim (rozpoustédlo,
detekeni ¢inidlo).

Vlastnosti elektrického pole — Do vlastnosti elektrického pole je zahrnuta jeho sila,
stabilita, zmény pH vlivem chemickych déji na elektrodach, homogenita a Jouleovo
teplo (s nim spojené komplikace). Tyto vlastnosti poté ovlivituji stézejni Cinitele pii

analyze jako je rychlost migrace, ostrost a rovnomérnost rozdélenych zon. [4°]
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Elektroforetické metody lze rozdélit dle experimentidlniho uspofddani do Ctyft
zakladnich typi. Je to zonova elektroforéza, elektroforéza s pohyblivym rozhranim,

izoelektricka fokusace a izotachoforéza. [4°!

9.2.2 Zonova elektroforéza

Zb6nova elektroforéza je elektroforetickou metodou, jez je realizovéna tak, Ze kolona,
katodovy a anodovy prostor jsou naplnény zakladnim elektrolytem. Vzorek je davkovan do
ur¢itého mista kolony a je davkovan jednorazové. Gradientem elektrického pole nastava po
zavedeni stejnosmérného elektrického proudu pohyb castic dle jejich efektivnich (relativnich)
pohyblivosti k pfislusné elektrodé. Kationty a anionty jsou soucasné separovany a
v zakladnim elektrolytu jsou vytvafeny samostatné zony. Tyto zony jsou neostré a latka je
v nich rozlozena nerovnomérné. Jednotlivé zony je nutno stabilizovat pfitomnosti vhodného
nosice. Bez jeho pouziti po dobu separace vzrusta Sitka zon, zaroven v nich klesd maximalni
koncentrace. AvSak také pouziti nosiCe muze nepfiznivé ovlivnit tvar zény a presnost
kvantitativniho stanoveni. Kvalitativni analyza je realizovdna na zdkladé€ rychlosti migrace
(efektivni pohyblivosti). Kvantitativni analyza je celkova plocha zony, kterd se zjistuje jako

pii chromatografii (v plosném uspofadani). (43
9.2.3 Elektroforéza s pohyblivym rozhranim

Technika elektroforézy s pohyblivym rozhranim je takovd, Ze zékladni elektrolyt
smichany se smési separovanych latek je rozptylen v tak velké ¢asti separacni kolony, ze pii
dané délce nemuze dojit k Giplné separaci (pfi pruchodu stejnosmérného elektrického proudu
dojde pouze k casteCné separaci slozek). Prvni zéna je poté zonou smési zéakladniho
elektrolytu a nejpohyblivéjsi slozky vzorku, nasledujici zona je smési zdkladniho elektrolytu a
dvou nejrychlejSich slozek a tak dale. Posledni zéna (konec kolony) je oblasti, kde se

shromazd’uji nejpomalejsi slozky. Tato metoda nenasla v chemické analyze blizs$i uplatnéni.[*]

9.2.4 Izoelektricka fokusace

Elektroforetickd metoda uplatiiujici se pii separaci latek s amfoternim charakterem,

liSici se hodnotou izoelektrického bodu (tzn. velikosti pH, pfi némz jejich nédboj nabyva
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nulové hodnoty). 1zoelektricka fokusace vytvati pro jednotlivé slozky takové podminky, aby
jejich rychlost pohybu byla funkci jejich polohy v koloné. Této skute¢nosti se dosdhne
pfitomnosti gradientu pH podél kolony vytvofeného pomoci amfolytli, které putuji do mist
svych izoelektrickych bodid pomoci elektrického pole. Mezi anodou a katodou se timto
vytvori staly gradient pH (s nejnizs$i hodnotou pH u anody, nejvyssi u katody). Vlozenim
elektrického proudu amfolyty putuji k pfislusné elektrodé€, dokud se nedostanou do oblasti pH
rovnajici se jejich izoelektrickému bodu. V té oblasti se zastavi, stanou se elektricky

neutralnimi. Tim vytvoii ostrou zonu. (3]

9.3 Elektroforéza a izotachoforéza

V izotachoforéze je vzorek umistén mezi dva pomocné elektrolyty (vedouci a
koncovy), coz po ukonceni separace umoznuje, ze kazda zéna obsahuje krom¢ protiiontu
pouze ionty jediné latky, vSechny zony migruji stejnou rychlosti a stykaji se ostrymi
rozhranimi, které se ¢asem nerozmyvaji. UZiti t€chto dvou elektrolytii je dal$im rozdilem od
ostatnich elektroforetickych technik. Rozdilem mezi zonovou elektroforézou a
izotachoforézou je, ze v zonové elektroforéze mohou latky migrovat na ob¢ strany od startu a
tim je mozné soucasn¢ separovat kationtové a aniontové slozky vzorku. U izotachoforézy lze
ovSem separovat pouze latky migrujici jednim smérem, proto se hovoii o kationtové a
aniontové separaci.

V uz8im slova smyslu je izotachoforetickym stanovenim nazyvéana ta ¢ast analyzy,
ktera zahrnuje nasttik vzorku, jeho separaci a naslednou detekci. Po nastiiku vzorku se ionty
analyzované latky pohybuji v elektrickém poli, kde jsou separovany a ndsledné jsou
detekovany izotachoforetické zony. Separacni krok ma za cil Gplnou vzajemnou separaci
vSech sledovanych latek tak, aby byly vytvotreny izotachoforetické zony individualnich latek.

Izotachoforézu lze fadit mezi pomérné nové analytické separacni techniky, a to i pfes
skute¢nost, ze jeji zdklady byly poloZeny jiz roku 1897 némeckym chemikem Kohlrauschem.
Nicméné skuteény zacatek izotachoforézy jako fungujici analytické metody lze datovat do
pocatkt 60. let 20. stoletim, kdy byla americkym chemikem Longsworthem demonstrovana
izotachoforéza jako moznost pro analytickou kapilarni separa¢ni metodu. V dalSich letech
dochézelo k postupnému vyvoji a zdokonalovani izotachoforézy jako separacni analytické

metody. V 70. letech Konstatnov a OSurkova separovali sérii kationtl kovi v tenkosténné
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sklenéné kapildte. O rok pozd€ji Schumacher a Studer izotachoforeticky separovali 10
aminokyselin na papife. Pti tom také popsali vypocet pH jednotlivych zon a ke kvalitativnimu
stanoveni byly pouzity délky zén v zavislosti na analyzovaném mnozstvi. Roku 1970 poté
dostava metoda sviij ndzev po zhodnoceni dosavadniho vyvoje metody. StarSi a i nadale
prezivajici ndzvy metody mohou naptiklad byt: displacement electrophoresis, multiphasic

zone electrophoresis, steady-state stacking, transphoresis atd. [4445-46]

9.4 Kapilarni izotachoforéza

V piipadé vyuziti izotachoforézy v analytické chemii, je nejrozSirenéjsi kapilarni
izotachoforéza. Separace se v kapilarni izotachoforéze uskuteciiuje v kapilate, kterd je spojena
se dvéma elektrodovymi prostory, pfipojenymi pfimo na stabilizovany zdroj stejnosmérného
proudu. Vodicim elektrolytem je naplnéno jedno elektrodové odde€leni a separacni kapilara,
druhé je naplnéno elektrolytem zakoncéujicim. Vzorek je ddvkovan na rozhrani mezi vodici a
zakoncujici elektrolyt. Pouze jeden druh iontd (kationty, resp. anionty) lze od sebe
odseparovat jednou analyzou. Volba vodiciho elektrolytu musi byt provedena tak, aby mél
vodici elektrolyt ze vSech separovanych latek nejvyssi pohyblivost. Zakoncujici elektrolyt
musi byt naopak zvolen tak, aby mél pohyblivost nejmensi. Dalsi podminkou je vyskyt
protiiontu ve vodicim elektrolytu, jde obvykle o latku s urcitou tlumici schopnosti (jde o
soucast tlumiciho roztoku). Po zahdjeni separace zapnutim elektrického zdroje se ionty
pohybuji k opacné nabitym elektrodam ucinkem elektrického pole a jsou sefazeny podle
svych pohyblivosti. Rovnovazného stavu je dosazeno, kdyz se ionty, sefazené v zonach podle
svych klesajicich pohyblivosti, pohybuji stejnou rychlosti a nésleduji jeden za druhym.
Uplatnénim samozaostfovaciho efektu jsou hranice mezi jednotlivymi zénami ostré. Kazda
latka mé v ustadleném stavu jinou efektivni pohyblivost, proto ma kazda zéna svij gradient
potencidlu. Fyzikalni parametry jsou tedy v zoné konstantni (vodivost, teplota, pH, gradient
potencialu, atd.), ale skokové se méni na rozhrani jednotlivych zén. To je také principem
detekce zon pomoci fyzikalnich metod. 4]

Tzv. Kohlraushova regula¢ni funkce plati pii izotachoforetické separaci. V praxi
znamena, ze koncentrace latky (¢) v dané zén€ je vzdy upravena na koncentraci latky v zoné

piedchazejici. Pro ionty A a B v jejich zonach tedy plati: [4°]
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kde poradové Cislo zony je vyjadieno indexy 1 a 2, pohyblivost ionty je u4 a up a up je
pohyblivost protiiontu. Z rovnice je patrné, ze koncentrace separované slozky v zoéné neni

zavisla na sloZeni analyzovaného vzorku, zavisi na parametrech vedouciho elektrolytu. (4]

9.4.1 Detekce izotachoforetickych zon

K detekci jednotlivych zon mohou byt vyuzity fyzikalni vlastnosti skokové se ménici
na ostrych rozhranich jednotlivych zén. Napt. gradient elektrického potencialu, vodivost,
teplota, pH, absorpci svételného zafeni, luminescenci, optickou otacivost, index lomu,
radioaktivitu atd. Prakticky se ale pouziva téméf vzdy vodivostni detektor nékdy doplnény o

detektor fotometricky a zatim spise vyjime&né detektor hmotnostni. [44]

10. Izotachoforetické stanoveni kyseliny amidosulfonové a jejich soli

10.1 Volba elektrolytového systému

Ptedpokladem pro volbu elektrolytového systému pro urceni kyseliny amidosulfonové
nebo jejich soli jsou, pozadavky, jejichz splnéni zaru¢i vhodné elektromigraéni chovani

kyseliny a jejich soli. (44!
10.1.1 Rozpustnost latek

Prvnim parametrem, na ktery je nutno brat zietel, je rozpustnost latek, které budou
tvofit elektrolytovy systém, samoziejmé ale také rozpustnost analyzovanych latek, v nasem
ptipad¢ tedy kyseliny amidosulfonové a jejich soli. Jak jiz bylo zminéno, kyselina
amidosulfonové je dobie rozpustnd ve vode. To samé se vSak neda fici o jeji rozpustnosti
v dal$ich anorganickych koncentrovanych kyselindch a organickych rozpoustédlech. Pouziti
vody pro rozpusSténi vzorku kyseliny amidosulfonové je tedy dle zminénych parametrt

ptithodna. Ve vodném prosttedi je kyselina prakticky plné disociovana. Tato skutecnost plati
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také pro soli kyseliny amidosulfonové. Rozpustnost u né€kterych soli miize byt sice nizsi, ale

ve vodném prostiedi budou disociovany na sulfamatovy aniont. (44

10.1.2 Chemicka stabilita

Pro isotachoforetické stanoveni kyseliny a jejich soli je nutno uvazit také stabilitu
téchto latek v rozpoustédle, ale také vici elektrolytickému systému. Kyselina amidosulfonova
ve vodé hydrolyzuje pfi vysSich teplotach, je tedy nutné teplotu udrzovat pti laboratorni
hodnoté. Rozpustné sufamdty jsou ve vodé¢ stabilni, vyjimkou je sulfamdt amonny, ktery
hydrolyzuje, pokud neni vysusen. Pfekazkou by mohlo také byt srazeni iontl z roztoku.
Protiion by nemél tedy obsahovat ionty, které by srazely ionty analyzované latky. Naptiklad
pii kationtové analyze vzorkl obsahujici Pb?* nebo Ag" nesmi protiiontovy systém obsahovat

b&zné v praxi se vyskytujici CI-. [244]

10.1.3 Ionizace latek

Dulezitym parametrem isotachoforetického stanoveni je ionizace analyzovanych latek.
Separace analyzovanych latek do zén probihd pouze za ptredpokladu, Ze je latka alespon
caste¢né disociovana (tim bude jejich efektivni pohyblivost dostate¢nd). V ptipadé slabych
kyselin je nutno splnit podminku, pHa z6ny kyseliny HA musi odpovidat vztahu vztahu: pHa

> pKiia — 1. [2:3.441

10.1.4 Pufrovani zon

Pufrovani zén v izotachoforéze je tikolem protiiontového systému. Jeho selekce neni
jednoduchd, nebot’ poméry v protioontovém systému se méni s kazdou zénou. V kationtové
izotachoforéze, kationtova baze vytvaii acidobazickou rovnovahu s protioonty, v aniontové je
tomu naopak. pH jednotlivych zén v kationtové izotachoforéze ke koncové zéné klesa,
v aniontové stoupa. Odhad pH zo6ny je provadén z pribliznych hodnot disocia¢nich konstant a
iontové pohyblivosti danych latek. (44!

Hlavnim ukolem pufrovani pfi izotachoforéze je naruseni volného pohybu H" a OH"

iontd, které pti nekontrolovatelném prichodu zonami, narusi celé stanoveni. [44]
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10.2 Navrh vlastniho stanoveni kyseliny amidosulfonové

Jak jiz bylo zminéno v ptedchozich kapitolach, kyselina amidosulfonova pro své
nabizi firma Merck v analytické Cistot¢ jako standard pro acidimetrii. Soucasna cena se
pohybuje okolo 1200 K¢ za 100 gramové baleni. 7]

Kyselina amidosulfonova je silna kyselina, vhodné je aniontové stanoveni na uréeni
H>NSO;™ aniontu (sulfamét). Pospichal a spol. zmifiuje hodnotu pKa pro sulfamat jako -2.
Jeho mobilita ma poté hodnotu -50,3.10° m? V! s'l. Témito hodnotami se dostava kyselina
amidosulfonova do stejné oblasti jako jsou napiiklad sirany. Zminovany vliv migrujicich H*
iontl by byl v urCeni znaény, narusujici pro samotné stanoveni, proto je vhodné vyuzit
pufu.[2-544.48)
Naésledujici elektrolytové systémy jsou doporuceny: vedoucim elektrolytem je vhodné
zvolit 0,002-0,02 M HCI (vedouci ion je tedy CI), protioon je v tomto piipadé¢ vhodny a
literaturou doporuceny 0,015 M B-alanin. Slozka aditiva méa vice moznosti, muze jit o 0,05-
0,2 % polyvinylakolhol, 0,05-0,5 % hydroxymethyl-, hydroxypropyl-, hydroxyethylcelulosa
nebo 0,05-0,5 % Triton X. Koncovym elektrolytem muiZe byt kyselina glutamova, propionova
nebo kapronova. 44431
Nasleduje zaznamenani hodnot rozhrani elektrolytti z ptislusSného operac¢niho systému

a Cas prichodu rozhrani do detektoru. Dale jsou zaznamenany piislusné izotachoforeogramy.

Z grafii se odeéte piislusna hodnota koncentrace pro analyzovany vzorek. 4]

10.3 Navrh stanoveni soli kyseliny amidosulfonové

Jelikoz soli odvozenych od kyseliny amidosulfonové je nepfeberné mnozstvi, navrh
analyzy bude proveden pouze na nékolik vybranych, komeréné dostupnych soli. Metodou
pouzitelnou pro stanoveni soli bude vzdy aniontovd ITP. Vhodné je tedy pouziti HCI jako
vedouciho elektrolytu, jejiz pH je nastaveno vhodnou slabou bazi. Kyselina chlorovodikova
bude tedy vzdy zvolena vedoucim elektrolytem pro zminéné vybrané sulfamaty. Protiiontem
muze byt zminény p-alanin, EACA (kyselina 6-aminokapronovad), kreatin, histidin az
imidazol, ¢imz bude pH vedouciho elektrolytu udrzeno v kyselé oblasti. Koncovym
elektrolytem mohou byt rtizné kyseliny (octova, glutamova, kapronova, propiononova), nebo

napiiklad MES (kyselina morfolinethansulfonova). Vhodné je vyuziti pufru. (4
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10.3.1 Navrh stanoveni sulfamdtu amonného

Sulfamat amonny prodava v 98% cistot¢ firma Merck, cena 100 gramového baleni se
pohybuje okolo 1070 K¢&. Spoleénost Merck udava hodnotu pH v oblasti 4,5 az 6. [4]

Jako vedouci elektrolyt pro analyzu je pouzita 0,002-0,02 M HCI (vedouci ion CI).
Aditivum vhodné pro toto stanoveni je stejné jako u kyseliny amidosulfonové. V ptipadé
pouziti kreatinu literatura udava vhodny koncovy elektrolyt kyselinu pivalovou nebo MES
(kyselina morfolinethansulfonovd). V druhém ptipadé, tedy pouziti histidinu jako protiionu, je
udavano pouziti koncového elektrolytu MES nebo HEPES (N-2-hydroxyethylpiperazin-N-2-

ethansulfonova kyselina). [44]

10.3.2 Navrh stanoveni sulfamdtu nikelnatého

Sulfamat nikelnaty je komeréné dostupny u firmy Merck ve formé tetrahydratu. Jeho
cena se pohybuje okolo 5200 K¢ za 500 gramové baleni. 5% Sulfamat nikelnaty je latka, jez se
pouziva pro elektropokovovani. 5!

Protiiontem pro stanoveni sulfamatu nikelnatého je mozno dle literatury zvolit histidin,

koncovym elektrolytem se poté nabizi MES, ¢i HEPES. [44]

10.3.3 Navrh stanoveni léciva avasimibe

Zminované 1é¢ivo s nazvem avasimib (celym nazvem: ([[2,4,6-tris(1-
methylethyl)phenyl]acetyl]-2,6-bis(1-methylethyl)phenyl ester] kyseliny amidosulfonové)) je
dostupné u firmy Merck. Nékupni cena je ponékud vyssi, 5 grami latky vychdzi na 3340
Ke.B2

Vhodnym slozenim elektrolytického systému by bylo podobné jako v ptipad¢ kyseliny
amidosulfonové. Literaturou uvadény vhodny potioont pro stanoveni kyseliny
amidosulfonové je B-alanin, vhodny pouzit tedy i pro stanoveni avasimibu, koncovym

elektrolytem by mohl byt napiiklad octan, nebo MES. [44)
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11. Zavér

Tato bakalafskd prace, s tématem Isotachoforetické stanoveni kyseliny
amidosulfonové a jejich soli, se zabyva literarni reSersi samotné kyseliny a jejich soli, ale také
samotné izotachoforézy. Nasledné¢ je proveden néavrh isotachoforetického stanoveni
amidosulfonové kyseliny a n¢kterych jejich soli.

V tvodu prace je charakterizovdna kyselina amidosulfonova. Jde o silnou kyselinu
strukturné odvozenou od kyseliny sirové. V ramci této charakteristiky jsou popsany vlastnosti
kyseliny, jeji reakce s anorganickymi a také organickymi latkami, jeji pfiprava a vyroba,
analytické metody jejiho stanoveni a jeji pouZziti. Spolecné s kyselinou jsou také popsany jeji
soli z hlediska primarné jejich analytického stanoveni a pouziti. Soli kyseliny amidosulfonové
je nepteberné mnozstvi, dominantni z hlediska zkoumanych oblasti je zejména sulfamat
amonny, hojné uzivany jako herbicid. Mnozstvi sulfamatii je také v zdjmu soucasného
farmakologického vyzkumu pro sviij terapeuticky potencial.

V dalsi ¢asti této prace je provedena reSerSe na téma isotachoforézy. Isotachoforetické
stanoveni se fadi do elektromigracnich metod separa¢ni analyzy. V isotachoforéze dochazi k
separaci analyzovanych latek na zaklad¢ rozdilné pohyblivosti nabitych c¢astic ve
stejnosmérném elektrickém poli. Latky jsou separovany na jednotlivé zony, které jsou
nasledné detekovany. Vzorky jsou davkovany mezi vodici a zakoncujici elektrolyt.
Kvalitativni analyza je realizovana na zékladé rychlosti migrace (efektivni pohyblivosti).
Kvantitativni analyza je celkovd plocha zony, kterd se zjistuje jako pfi chromatografii (v
plosném usporadani). V této kapitole jsou popsany zakladni principy a typy elektromigraénich
zpisobi analyzy.

V zavérecné Casti této prace je provedena reSerSe na samotné stanoveni kyseliny
amidosulfonové a jejich soli. Je provedena diskuse na volbu elektrolytového systému
stanoveni. Je diskutovan vliv rozpustnosti latek, kdy je kyselina amidosulfonové i vybrané jeji
soli obstojné rozpustna ve vodé. Dale je prozkouman vliv chemické stability latek, jejich
ionizace a vliv pufrovani zén. Nasledné je proveden samotny ndvrh stanoveni kyseliny
amidosulfonové a tii vybranych sulfamati (sulfamat amonny, nikelnaty a 1é¢ivo avasimib).
Na vSechny zminéné latky je vhodné aniontova analyza s HCI jako vedoucim elektrolytem.
Vhodnymi protiionty poté jsou B-alanin, EACA (kyselina 6-aminokapronovd), kreatin,
histidin, nebo imidazol. Koncovy elektrolyt pot¢ muze byt kyselina (octova, glutamova,

kapronové, propiononova), nebo napiiklad MES (kyselina morfolinethansulfonova).
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