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Re3eni spadd do oblasti klinické bioche-
mie, farmaceutické analyzy, chemické toxi-
kologie, chemické kontroly. Re$i se analyza
1-[{1'-fenylcyklohexyl)piperidinu. Zpisob
spodivé v tom, Ze se na vodny roztok vzorku
1-(1'-fenylcyklohexyl)piperidinu psobi 2,4-
-dinitro-1-naftolem vybranym ze skupiny
zahrnujici 2,4-dinitro-1-naftol, 2,4-dinitro-1-
-naftol-7-sulfonovou kyselinu, 2,4-dinitro-1-
-naftol-6-sulfonowou kyselinu a 2,4-dinitro-
-1-naftol-5-sulfonovou kyselinu, extrahuje
se rozpouStédlem vybranym ze skupiny za-
hrnujici benzen, chloroform, tetrachlorme-
than, 1,1,2,2-tetrachlorethan, toluen nebo
xylen a mé&Fi se kolorimetricky intenzita
zbarveni roztoku iontového asocitu. PouZi-
ti postupu pFindSi moZnosti expresniho vy-
‘hodnoceni vzorkt 1-(1‘-fenylcyklohexyl)pi-
peridinu od mezni koncentrace 1.10-8
mol .dm~3 p¥i pr¥esnosti 4+ 3 %, vyjadiens
relativni smérodatnou odchylkou. Vyhovuje
poZadavkfum automatizace.
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Vynélez se tykd zpdsobu analyzy 1-{1'-
-fenylcyklohexyl)piperidinu 2,4-dinitrol-1-
-naftoly. :

Vynédlez ¥edi jednoduché, citlivé spektro-
fotometrické stanoveni a detekci.biologicky

Géinné slou€eniny. MZe nalézt uplatnéni v

laka¥stvi, farmacii. Vynédlez lze zaclenit do
oboru klinické biochemie, farmaceutické a-
nalyzy, chemické toxikologie a chemicke
kontroly.

Dosud zndmé zplisoby detekce, identifika-
ce a stanoveni jsou orientovany predeviim
na srdZeci reakce. Byla publikovdna poten-
ciometrickd metoda titrace s tetrafenylbo-
ritanem sodnym na draslikovou iontové se-
lektivni elektrodu (VYTRAS, K.: Coll. Czech.
Chem. Commun. 42, 1977, s. 3168). Latku je
rovnéZ mozné identifikovat metodou tenko-
vrstvé chromatogratie a detegovat Dragen-
dorfovym &inidlem (GASPARIC, ].: Papirova
a tenkovrstvd chromatografie organickych
slouenin, SNTL Praha 1981). Chybi metody
citlivého spektrofotometrického stanoveni
1-(1'-fenylcyklohexyl )piperidinu, zejména s
vyuZitim extrakéniho kroku. To neddvé moZ-
nost vyuZiti analyzy 1-(1'-fenylcyklohexyl)-
piperidinu v laboratornim provozu na Zzéa-
kladnim stupni.

Vyse uvedené nedostatky jsou odstranény
zplisobem analyzy podle wyndlezu.

Podstatou vynélezu je zpfisob analyzy 1-

-(1‘-fenylcyklohexyl )piperidinu 2,4-dinitro-

s1-naftoly podle vynédlezu, ktery spodivd v

tom, e se na vodny roztok 1-(1‘-fenylcyk-
lohexyl)piperidinu pGsobi 2,4-dinitro-nafto-
lem vybranym ze skupiny zahrnujici:

2,4-dinitro-1-naftol;
2,4-dinitro-1-naftol-7-sulfonovou kyselinu,
2,4dinitro-1-naftol-6-sulfonovou kyselinu a
2,4-dinitro-1-naftol-5-sulfonovou kyselinu,

extrahuje se rozpouSt&dlem vybranym ze
skupiny zahrnujici:

benzen,

chloroform,
tetrachlormethan,
1,1,2,2-tetrachlorethan,
toluen

a méfFi se kolorimetricky intenzita zbarveni
roztoku iontového asociétu.

Vyhodou postupu podle vynédlezu je moZ-
nost stanoveni 1-(1'-fenylcyklohexyl)piperi-
dinu a¥ do koncentrace 2.107% mol.dm™5.
Doba pot¥ebné k provedeni analyzy je 3 mi-
nuty. PouZiti navrhovaného extrakéné spekt-
rofotometrického zplsobu analyzy 1-(1'-fe-
nylcyklohexyl)piperidinu 2,4-dinitro-1-naf-
toly je nové, protoZe dostupnd literatura
neuvddi{ jeho aplikaci v technické praxi.
VyuZiti zplisobu analyzy podle wynélezu p¥i-
né$f uZitek v moZnosti rychlého vyhodno-
cenf vzorkd, které obsahuji 1-(1'-fenylcyk-
lohexyl)piperidin od mezni koncentrace
2.10°% mol. dm-3 p¥i pF¥esnosti metody vy-
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jadrené relativni smérodatnou odchylkou

-5 %.
Priklad 1

Byl pfipraven vodny roztok 1.10-% mol.
.dm~3 vzorku 1-(1'-fenylcyklohexyl)piperi-
dinu. Bylo pipetovano 0,2 cm® roztoku vzor-
ku a pfiddno 1,6 cm3 tlumivého citrdtového
roztoku o pH 5; 0,2 cm® ethanolového roz-
toku 3.1073 mol.dm™3 2,4-dinitro-1-naftolu
a tFepdno s 2 cm’ chloroformu 1 minutu. Po
odstranéni vodné vrstvy byla mérena absor-
bance pri vinové délce 430 nm. Minimalni
stanovitelnd koncentrace 1-(1'-fenylcyklo-
hexyl)piperidinu &inila 1.1076 mol.dm5.

Z4avislost absorbance na koncentraci byla
vyjadfena smé&rnici kalibratni kFivky --
— 3700 1.mol"1.cm™1, kterd byla dinedrni
od nuly do 40 wug.cm~3 Do této hodnoty
koncentrace se rusivé neprojevily dalsi kom-
ponenty ze skupiny alkaloidd nebo terciar-
nich aminfi. Rudi pouze kvartérni amoniové
béze typu cetylpyridinium bromidu.

Priklad 2

Vodny roztok 1.10-3 mol.dm™3 1-(1'-fe-
nylcyklohexyl)piperidinu byl po 0,4 cm® pi-
petovan a p¥iddvano 0,1 cm® vodného rozto-
ku 5.10-% mol.dm-3 2 4-dinitro-1-naftol-7-
-sulfonové kyseliny a dopliiovdno ma 2,0 cm®
tlumivym roztokem o 'pH 5. Vodné smési
byly wytfepdvany s 2,0 cm® chloroformu bé-
hem jedné minuty. Absorbance chlorofor-
movych extraktd byla méFema p¥i vinové
délce 430 nm. NejniZ8i stanovitelnd kon-
centrace 1.107% mol.dm™% Sm&rnice ka-
libra&éni k¥Fivky byla 4000 1.mol !.cm~L
Rugivé vlivy s vyjimkou tetraalkylamonio-
vych Dbézi a cetylpyridinium jodidu nebyly
zjistény. .

Priklad 3

Vodny roztok 1.1073 mol.dm-3 1-(1'fe-
nylcyklohexyl)piperidinu o objemu 0,4 cm?®
byl dopln&n vodnymi roztoky 5.10-* mol.
.dm~3 24-dinitro-1-naftol-8-sulfonové kyse-
liny a 2,4-dinitro-1-naftol-5-sulfonové kyse-
liny o pH 5,0 na kone&ny objem 2,0 cm’. Po
extrakci chloroformem byla méfena absor-
bance roztokdt iontovych asocidtl pri vinovée
délce 430 nm. Rovnice kalibragni k¥ivky &i-
nila:

A1 = 3800c + 0,05;
Az = 3300c + 0,05,

kde Ai a Az jsou hodnoty absorbance zpi-
sobené 2,4-dinitro-1-naftol-6-sulfonovou ky-
selinou a 2,4-dinitro-1-naftol-5-sulfonovou
kyselinou. Koncentrace 1-(1°-fenylcyklohe-
xyl)piperidinu oznadend c byla stanovitelng
a? do 80 ng.cm~3. Anal§zu lze podle po-
psaného postupu provést i p¥i 100ndsobném
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pfebytku chininu, piperidinu, pyridinu, di-
ethyllysergamidu, atropinu nebo brucinu.

Piriklad 4

Bylo pipetovano po 0,1 cm® vodného roz-
toku 2.10°9 mol.dm™% 1-(1‘fenylcyklohe-
xyl)piperidinu a pridéno po 0,1 ¢cm3 vodné-
ho roztoku 4.1071 mol. din~? 2,4-dinitro-1-
-naftol-7-sulfonanu sodného a doplnéno
citrdtovym tlumivym roztokem o pH 5,0 na
2,0 cm®. Vodné vrstvy byly extrahovény po-
stupné 2,0 c¢cm® chlorofornu, 1,1,2,2-tetra-
chlorethanu, letrachlormethanu, benzenu,
toluenu a xylenu. Extrakce do chlorofiormu
a 1,1,2,2-tetrachlorethanu probfhala s 80%
néinnosti, tetrachlormethanu 64 %, benzenu
48 %, toluenu 27 %, xylenu 11 %. NejniZ§{
stanovitelna koncentrace 1-(1‘-fenylcyklohe-
xyl)piperidinu byla 2.10-% mol .dm5.

Z hodnot smérnic jednotlivych kalibrag¢-
nich kfivek byly wyjddfeny moldrni absorpc-
ni koeficienty. P¥i extrakci do chloroformu
&inil moldrni absorpéni koeficient pro ion-
tovy asociat s 1-(1'-fenylcyklohexyl)piperi-
dinem 3900, pfi extrakci 1,1,2,2-tetrachlor-
ethanem 4 800, benzenem 2 000, tetrachlor-
methanem 2 300, toluenem 1 100 a xylenem
590 1. mol~!.cm~L

P¥i extrakci chloroformem a 1,1,2 2-tetra-
chlorethanem rusil diethyllysergamid aZ pii
40ndsobném prebytkuy, chinin pii 8ndsobném
prebytku podobné jako strychnin a brucin.
Fysostigmin nerusil ani pi#i 100ndsobném
pFebytku. Kodein, moriin, papaverin, kofein,
akomitin a atropin neru$ili stanoveni. Pii
extrakel iounievygeh asocidlivnstatnimi pouii-
tymi rozpoudtédly, vymezenymi danym jpii-
kladem postupu, nebyla zaznamendna ru3ici
schopnost alkaloid nebo terciarnich amini.

Priklad 5

Jako kookrétni provozni roztok byl imi-
tovan wvzorek obsahujici 1-(1‘-fenylcyklohe-
xyl)piperidinu tak, Ze 1,0 g sacharézy byl
homogenizovan se 100 mg 1-(1‘-fenylcyklo-
hexyl])piperidinu. Bylo odvaZeno 10 mg vzor-
ku, rozpu$tdno ve vod& a doplndno na 100,0
centimetrd®. Pro stanoveni bylo odpipetovi-
no 0,1 cm? p¥iddno 0,1 ¢m3 methanolového
roztokit 3.10°% mol.dm~3 2,4-dinitro-1-naf-
tol-7-sulfonové kyseliny a doplnéno citréto-
vim tlumivym roztokem mna 2,0 cm® Chlo-
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roformové extrakty byly méieny pii 430 nm.
Relativni smérodatnd odchylka d¢inila 5,09
procenta.

Podle pracovniho postupu uvedeného v
plikladu 5 byly dile zpraccvany roztoky
vzorkit moci a krevaniho séra pouZivané w
klinické praxi. V téchto tekutindch bylo
vZdy rozpuSténo po 100 pg 1-(1'-fenylcyklo-
hexyl)piperidinu v cbjemu 1 cm®. Sachardza
ani pouZzité télni tekutiny se neprojevily ru-
Sivé na vysledku analyz. Smérnice kalibraé-
nich kijvek &inily 4000 1.mol !, cm~1.

Negativni vliv nebyl pozorovan do 40né-
sobného prebytku fysostigminu, morfiny,
kodeinu, papaverinu, diethyllysergamidu, do
osmindsobného p¥ebytku strychninu a bru-
cinu a do 1 000nésocbnéhoe piebytitu kofeinu.
Ru3ivé plsobily tetraalkylamoniové bédze a
cetylpyridinium bromid.

Zphsob analyzy podle vynédlezu vyhovuje
svym metodickym uspofadanim poZadavkim
automatizace i efektivnosti, zde vyjadiené
poltem vzork®, které lze zpracovat za ho-
dinu. Postup je upraven tak, aby mohl byt
zabezpeten tuzemskymi chemikdliemi a je
pouZitelny pro spektrofotometry, fotometry
a kolerimetry, jimiZz jsou zakladni provozni
laboratore vybaveny. Uvedeny zplsob je
vhodny pro dopln&ni souboru metod analy-
zy ve farmacii, soudnim lékai¥stvi, klinické
biochemii, chemické toxikologii a p¥i che-
mické kontrole.

Citlivost, kterd je podle zplsobu analyzy
zabezpetena, dovoluje pouZit postup podle
vyndlezu a”% do mezni koncentrace 1.10-%
mol .dm~ 1-(1'-fenylcyklohexyl)piperidinu
ve vzorku vedle 8nédsobného pFebytku bru-
cinu a strychninu, 40ndsobného prebytku
diethyllysergamidu, morfinu, fysostigminu,
kodeinu @ 10 000nasohného prebytku kofei-
mu v konkrétnich vzorcich. Vznikajici ion-
‘tovy asociat 1ze napsat vzorcem

[SNH" | [C10H4(OH) (NO2)2580351(S) (2—s),
kde

[SNH*] je protonizovand forma 1-(1'-fe-
nylcykiohexyl )piperidinu,

[C10H4(OH) (NO2)2S05~} je aniontem 2,4-
-dinitro-1-naftol-7-sulfonové kyseliny a

(S) 25 je solvatované rozpoustédlo v po-
¢tu molekul dvé aZ osm. Tento podet je ur-
¢en druhem pouZitého rozpoustédla.
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PREDMET VYNALEZU

Zpltsob amalyzy 1-(1‘-fenylcyklohexyl)pi-
peridinu 2,4-dinitro-1-naftoly vyznaéeny tim,
7e se na vodny roztok 1-(1‘-fenylcyklohe-
xyl)piperidinu piasobi 2,4-dinitro-1-naftolem
vybranym ze skupiny zahrnujici 2,4-dinitro-
-l-naftol, 2,4-dinitro-1-naftol-7-sulfonovou
kyselinu, 2,4-dinitro-1-naftol-6-sulfonovou

Saverografia, n. p. sivod 7, Most

kyselinu, 2,4-dinitro-1-naftol-5-sulfonovou
kyselinu, smés se extrahuje rozpoustédlem
vybranym ze skupiny zahrnujici benzen,
chloroform, tetrachlormethan, 1,1,2,2-tetra-
chlorethan, toluen nebho xylen a m8ri se
kolorimetricky intenzita zbarveni extraktu
iontového asociatu.

Cena 2,40 K&s
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