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{54) Zpusob analyzy 1-(1 ‘-fenylcyklohexyl)piperidinu nitrofenoly

(57) ReSeni naleZi do oblasti klinické
biochemie, farmaceutické analgzy, chemické
toxikologie a chemické kontroly. Na vodny
roztok stanovovaného 1-(1 -fenylcyklohexyl)-
piperidinu plsobi nitrofenolem vzorce
ng.CGHn.OH (NO2)k, kde m = 1 a% 2, n = 1 a¥
R = 1 a¥%¥ 3, p¥iCtemZ m + n + k = 6 R je
radikdl vybrany ze skupiny zahrnujfcf methyl,
fenyl, naftyl a hydroxyl, smés se extrahuje
organickym rozpouSté&dlem vybranym ze skupiny
zahrnujfci{ benzen, chloroform, 1,1,2,2-tetra-
chlorethan a m&¥{ se kolorimetricky intenzita
zbarven{ organického roztoku asocidtu, ktera
je im&rné koncentraci. PouZit{ p¥ind&&{ moZnosti
rychlého vyhodnocen{ vzorkd 1-(1 -fenyl-
cyklohexyl) piperidinu od meznf koncentrace
1.107% mol.dm™3 p¥i presnosti ¥ 5 8.
Vyhovuje poZadavkim automatizace.
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Vyndlez se tyk& zplsobu analyzy 1—(1'-fenylcyklohexyl)piperidinu nitrofenoly.

Re3f jednoduché, citlivé spektrofotometrické stanoveni a detekci biologicky G&inné

sloudeniny. Mi¥e nalézt uplatnéni v léka¥stvi, farmacii. Vyndlez lze za&lenit do oboru
klinické biochemie, farmaceutické analyzy, chemické toxikologie a chemické kontroly.

Dosud zndmé zplsoby detekce, identifikace a stanoven{ jsou orientovény predeviim na
srdfeci reakce. Byla publikovéna potenciometrick& metoda titrace s tetrafenylboritanem
sodnym na draslfikovou iontov& selektivni elektrodu (VYTRAS, K.: Coll, Czech, Chem. Commun.
42, 1977, s. 3 168). L&tkn je rovnd% mo%né identifikovat metodou tenkovrstvé chromatografie
a detegovat Dragendorfovym &inidlem (GASPARIC, J.: Papirov4 a tenkovrstvd chromatografie
organickych sloufenin. SNTL Praha 1981). Chybi metody citlivého spektrofotometrického stano-
veni 1-(1'-fenylcyklohexyl)piperidinu, zejména s vyu¥itim extrakéniho kroku. To ned4vé
moZnost vyuZitdi analgzy 1-(1’—fenylcyklohexyl)piperidinu Vv laboratornim provozu na zdkladnfm
stupni. VySe uvedené nedostatky jsou odstranény zptsobem analyzy podle vyndlezu,

Podstatou vyndlezu je zplsob analyzy 1—(1’-fenylcyklohexyl)piperidinu nitrofenoly,
ktery spodivd v ‘tom, ¥e se na vodny roztok vzorku plisobf nitrofenolem vzorce [Rm.CGHD.OH]~
(Noz)k, kdem=1a% 2, n=1a% 2, k=1 a¥ 3, m+n+ k=6, Rje radik4l vybrany ze
skupiny zahrnujfci methyl, fenyl, naftyl, hydroxyl, smés se extrahuje organickym rozpouitddlem
vybranym ze skupiny zahrnujici{ benzen, chloroform, 1,1,2,2-tetrachlorethan a m&#{ se kolori-

metricky intenzita zbarveni organického roztoku asocidtu.

Vyhodou vypracovaného postupu je moZnost stanoveni l-(1‘-fenylcyklohexyl)piperidinu
a¥ do koncentrace 2.10° mol.dm 3, Doba potifebnd k provedent analyzy je 3 minuty. PouZitf
navrhovaného extrak&n& spektrofotometrického zplsobu analyzy 1—(1‘-fenylcyklohexyl)piperidinu
sulfoftaleiny je nové, protoie dostupnd literatura neuvdd{ jeho aplikaci v technické praxi.
VyuZit{ zplisobu analyzy podle vyndlezu p¥ind$i uiitek v mo¥nosti rychlého vyhodnocenf vzorkd,
které obsahujf l—(1'-fenylcyklohexy1)piperidin od meznf koncentrace 2.10°8 mol.dm-3 p¥i
p¥esnosti metody vyjddfend relativni smérodatnou odchylkou + 5 8.

PrfLklad 1

Byl imitovén redlny provozn! vzorek modi tak, Ze k 1,0 cm3 mo&i bylo p¥idéno po 0,1 om®
vodného roztoku 1.10 3 mol.dm”3 roztoku vzorku a p¥iddno 1,6 em3 tlumivého citrétového
roztoku o pH 3, 0,2 em® vodného roztoku 4.10"4 mol.am™3 3-methyl-4-nitrofenolu a t¥epdno
s 2 cm3 chloroformu 1 minutu. Po odstran&nf vodné vrstvy byla mé&¥ena absorbance p¥i vlinové
délce 380 nm. Minim&lnf stanoviteln& koncentrace 1-(1"~fenyleyklohexyl) piperidinu byla
5.10“6 mol.dm—s. Sm&rnice kalibradnf k¥ivky &inila 4 B0O l.l.mol_l.cm—l. Nerusi komponenty
redlného vzorku.

P¥{L{kx1lagda 2

Byl imitovédn provozni krevni vzorek tak, Ze k 1,0 o krevni plazmy bylo p¥iddno po
0,1 cm3 vodného roztoku 1.10'_2 mol.dm—3 1-(1’—fenylcyklohexyl)piperidinu. Odtud byl po
0,4 cm® pipetovdn a p¥idévéno po 0,1 cm> vodného roztoku 5.107% mol.am™3 2,3,6-trinitrofenolu
a doplnovédno na 2,0 em® tlumivym roztokem o pH 3. Vodné roztoky byly extrahovdny 2,0 cm3
chloroformu b&hem jedné minuty. Absorbance chloroformovych extraktd byla m&F¥ena p¥i vlnové
d€lce 400 nm. Nejni¥¥{ stanoviteln& koncentrace byla 4.107% mo1l.am™3, Smé&rnice kalibradnf

kfivky &inila 5 900 l.mol™ .cm™l.

PY¥i{iklad 3

Bylo pipetovéno po 0,1 em’ vodného roztoku 1.107° mol.dm™> 1-(1"-fenylcyklohexyl) piperi~
dinu a p#¥iddno po 0,1 cm3 vodného roztoku 4.10"4 mol.dm3 3—methy1-4-nitro—1-(4-nitrofeny1)-
-2-pyrazolin-~5-on a doplné&no citrdtovym tlumivym roztokem o PH 5,0 na 2,0 cm3. Vodné vrstvy
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byly extrahovény 2,0 cm3 chloroformu, 1,1,2,2-tetrachlorethanu a benzenu. Extrakce do chloro-
formu a 1,1,2,2-tetrachlorethanu probfhala s 80% a do benzenu 48% vytd¥kem. Nejni¥&f stano-

6 3

vitelnd koncentrace 1-(17-fenylcyklohexyl)piperidinu byla 1.10 ° mol.dm ~. Sm&rnice kalibrad-

ni k¥ivky &inila 15 500 L.mol *.cm L.
PEfklad 4

Byl pY¥ipraven provozni roztok krve tak, %e k 1,0 cn® krevni plazmy bylo p¥idéno po

0,1 cn’® vodného roztoku 5.107° mol.dm > 1-(1"~fenylecyklohexyl)piperidinu. Odtud bylo od-
pipetovéno po 0,4 cm3 roztoku provoznfho roztoku a pfiddno 0,1 cm3 vodného roztoku

-4 3
4.10

Vodné vrstvy byly vytfepdvény jednu minutu s 2,0 cm3 chloroformu. Po odséti vodné vrstvy

mol.dm ° 4,6-dinitro-2-methylfenolu a dopln&no citrdtovym tlumivym roztokem o pH 5,0.
byly organické roztoky asociétl m&¥eny p¥i vlnové délce 415 nm. Mez stanovitelnosti byla
1.107% mol.am™®. smérnice kalibrasnf k¥ivky &inila 8 300 l.mol™ .cm™t.
Zphsob analyzy podle vyndlezu vyhovuje poZadavkim automatizace i efektivnosti, zde
vyjadfené poltem vzorkd, které lze zpracovat za hodinu. Postup je upraven tak, aby mohl
byt zabezpefen tuzemskymi chemikdliemi a je pouZitelny pro spektrofotometry, fotometry
a kolorimetry, jimi# jsou zdkladni provozni laboratofe vybaveny. Uvedeny zplsob je vhodny
pro doplnéni souboru metod analyzy ve farmacii, soudnim léka¥stvi, klinické biochemii,

chemické toxikologii a p¥i chemické kontrole., Citlivost, kterd je podle zptisobu analyzy

6 3

zabezpedena, dovoluje pou¥it postup podle vyndlezu a% do mezni koncentrace 1.10°° mol.dm

1= (17 -fenylcyklohexyl) piperidinu ve vzorku.

PREDMET VYNALEZU

Zplsob analyzy 1-(1 -fenylcyklohexyl)piperidinu nitrofenoly vyznaleny tim, Ze se na
vodny roztok vzorku pusobi nitrofenolem vzorce [Rm'CGHn'OH](NOZ)k’ kde m = 1 aZ 2, n=1 a% 2,
k =1 a% 3, p¥itemZ m + n + kX = 6, R je radik&l vybrany ze skupiny zahrnujici methyl, fenyl,
naftyl a OH, sm@s se extrahuje organickym rozpoustéddlem vybranym ze skupiny zahrnujici
benzen, chloroform, 1,1,2,2-tetrachlorethan a mé¥{ se kolorimetricky intenzita zbarveni

organického roztoku asocidtu.
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