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(54) Zpusob analyzy 1-(1'-fenylcyklohexyl)piperidinu azobarvivy

(57) ReSeni{ spadd do oblasti klinické bio~
chemie, farmaceutické analyzy, chemické
toxikologie a chemické kontroly. Zpusob
spolivd v tom, Ze se na zkoumany roztok
vzorku 1-(17-fenylcyklohexyl)piperidinu
pisobi vodnym nebo methanolovym roztokem
azobarviva, vybraného ze skupiny zahrnuji-
cf{ 2-(2,4-dinitrofenylazo)~-l-naftol-3,6~
~-disulfondt disodny a 2=-(S5-chlor-2-hydroxy-~
-1-fenylazo-1,8-dihydroxynaftalen-3,6-di-
sulfondt disodny a vytvoreny asocidt se
stanovuje po extrakci organickym rozpou-
t&dlem vybranym ze skupiny zahrnujici
benzen, chloroform, 1,1,2,2-tetrachlor-
ethan v extraktu. Postup pfind${ moZnosti
rychlého vyhodnoceni vzorkd 1-(1 ~fenyl-
cyklohex¥l)piperidinu od mezni koncentra-
ce 1.107% mol.dm=3 p¥i relativni sméro-
datné odchylce * 5 %.
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Vyndlez se tyk4 zplsobu analyzy 1-(l -fenylcyklohexyl)piperidinu azobarvivy.

Red{ jednoduché, citlivé spektrofotometrické stanoven{ a detekci biologicky G&inné
sloudeniny. M e nalézt uplatné&ni v léka¥stvi, farmacii. Vyndlez lze zallenit do oboru kli-
nické biochemie, farmaceutické analyzy, chemické toxikologie a chemické kontroly.

Dosud zndmé zplsoby detekce, identifikace a stanoveni jsou orientovdny pfedeviim na
srdZeci reakce. Byla publikovdna potenciometrickd metoda titrace s tetrafenylboritanem sod-
nym na draslikovou iontové selektivni elektrodu /VYTRAS, K.: Coll, Czech. Chem. Commun. 42,
1977, s. 3 168/. Latku je rovné&Z moZné identifikovat metodou tenkovrstvé chromatografie a
detegovat Dragendorfovym &inidlem [@ASPARIC, J.: Papirovd a tenkovrstvd chromatografie orga-
nickych slou&enin. SNTL Praha 198g .Chybi metody citlivého spektrofotometrického stanoveni
1-(1"-fenylcyklohexyl)piperidinu, zejména s vyuZitim extrak®niho kroku. To neddvd moZnost
vyuziti analyzy 1—(1'—fenylcyklohexyl)piperidinu v laboratornim provozu na z&kladnim stup-

ni. VySe uvedené nedostatky jsou odstranény zplsobem analyzy podle vyndlezu.

Podstatou vyndlezu je zplisob analyzy 1-(1 -fenyicyklohexyl)piperidinu azobafvivy,
ktery spo&ivad v tom, Ze se na vodny roztok vzorku 1-(1 -fenylcyklohexyl)piperidinu plsobi
vodnym nebo methanolovym roztokem azobarviva vybraného ze skupiny zahrnujfci 2-(2,4-dinitro-
fenylazo)-1l-naftol-3,6~disulfondt disodny a 2~ (5-chlor-2-hydroxy~l-fenylazo-1,8-~dihydroxy-
naftalen-3,6~disulfondt disodny, vyt¥epdvd se organickym rozpoust&dlem vybranym ze skupiny
zahrnujfci benzen, chloroform a 1,1,2,2-tetrachlorethan a mé¥i se kolorimetricky intenzita
zbarveni organického roztoku asocidtu vzorce (BH+)2 Azo(SO3)§— kde BH+ je protonizovany
kation 1-(1"-fenylcyklohexyl)piperidinu a Azo(SO3)§_ je aniont azobarviva.

Vyhodou vypracovaného postupu je moZnost stanoveni 1-(1 ~-fenylcyklohexyl)piperidinu

6 mol.dm—3. Doba pot¥ebnéd k provedeni analyzy je 3 minuty. PouZit{f

a%? do koncentrace 2.10
navrhovaného extrak&nd spektrofotometrického zpusobu analyzy 1-(1"-fenylcyklohexyl)piperidinu
azobarvivy je nové, protoZe dostupnd literatura neuvddi jeho aplikaci v technické praxi.

VyuZitf{ zplsobu analyzy podle vyndlezu p¥in43{ uZitek v moZnosti expresniho vyhodnoceni vzor-
ki, které obsahuji 1-(l1 ~fenylcyklohexyl)piperidin od mezni koncentrace 2.10"6 mo]..dm"3

pfi pfesnosti metody vyjdd¥ené relativni smérodatnou odchylkou sy,

P¥{klad 1

3 vzorku 1-(17-~

Bylo odebréno po 1 cm3 krevni plasmy a pf¥idéno po 0,1 cm3 roztoku 1.10°
fenylcyklohexyl)piperidinu. Odtud bylo pipetovéno 0,2 cm3 roztoku vzorku a p¥iddno 1,6 cm3
tlumivého citrdtového roztoku o pH 2; 0,2 cm3 vodného roztoku 2-(2,4~dinitrofenylazo)-1-
-naftol-3,6~disulfondtu disodného a t¥epdno s 2 cm3 chloroformu jednu minutu. Po odstranéni
vodné vrstvy byla m&¥ena absorbance p¥i vlnové délce 470 nm. Minimdlni stanoviteln& koncen-
trace 1-(1 ~fenylcyklohexyl)piperidinu €inila 110 ng.cm—3. Smérnice kalibraéni k¥ivky byla
11 100 l.mol_l. cm—l. Stanoveni rufil pouze diethyllysergamid. Ostatni alkaloidy neru3ily
ani ve stondsobném latkovém p¥ebytku. Stechiometricky pomér kationtu bdze a ekvivalentu

barviva byl 2:1.

Pp¥iklagdad 2

3 mc>l.dm-3 1-(1"~fenyleyklohexyl)piperidinu byl po 0,4 cm3 pipetovén

Vodny roztok 1.10°
a p¥iddvéno 0,1 cm3 vodného roztoku 2-{2,4-dinitrofenylazo)-l-naftol-3,6~disulfondtu disodné-
ho a dopliiovdno na 2,0 cm3 tlumivym roztokem o pH 2. Vodné sm&si byly vyt¥epdvdny s 2,0 cm3
benzenu b&hem jedné minuty. Absorbance benzenov§ch extraktl byla m&Fena p¥i vlnové délce
420 nm. Nejni%Z{ stanoviteln& koncentrace 2.1078 3

18 400 l.mol—l.cm—l. Stechiometricky pom&r kationtu bdze a ekvivalentu barviva byl 2:1.

mol.dm ., Sm&rnice kalibra&ni k¥ivky &inila
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P¥fklad 3

5 3

Bylo pipetovéano po 0,1 em® vodného roztoku 1.107° mol.dm™

3

1-(1"-fenylcyklohexyl) pipe~
ridinu a p¥idéno po 0,1 cm3 vodného roztoku 4.10° mol.dm"3 2-(5-chlor-2-hydroxy-1-fenyl-
azo-1,8-dihydroxynaftalen-3,6~disulfondtu disodného a doplnéno citrdtovym tlumivym roztokem
o pH 5,0 na 2,0 cm3. vodné vrstvy byly extrahovdny po 2,0 em® 1,1,2,2~tetrachlormethanu a

po 2 cm3 benzenu. Extrakce do o?ou rozpou§tédel probfhala s 80% vytd&Zkem., Smdrnice kalibraéni

piimky &inila 8 700 l.mol_l.cm . Rufil pouze diethyllysergamid. NejniZ&{ stanovitelnd kon-

6

centrace &inila 2.10 mol.dm—3. Stechiometricky pomér kationtu bdze a ekvivalentu barviva

byl 2:1.

Zpisob analyzy podle vyndlezu vyhovuje poZadavkum automatizace i efektivnosti. Postup
je upraven tak, aby mohl byt zabezpelen tuzemskymi chemikdliemi a je pouZitelny pro spektro-
fotometry, fotometry a kolorimetry, jimiZ jsou zdkladni provozni laborato¥e vybaveny. Uvede-
ny zpusob je vhodny pro doplnéni souboru metod analyzy ve farmacii, soudnim léka¥stvi, kli-
nické biochemii, chemické toxikologii, p#i chemické kontrole. Citlivost, kterd je podle zpii-
sobu analyzy zabezpedena, dovoluje pouZit postup podle vyndlezu aZ do mezni koncentrace
1.1078 3

mol.dm ° 1~{(1”-fenylcyklohexyl)piperidinu ve vzorku.

PREDMET VYNALEZU

Zplsob analyzy 1-(l1 ~fenylcyklohexyl)piperidinu azobarvivy vyznadeny tim, ¥e se na vod-
ny roztok vzorku plsobi vodnym nebo methanolovym roztokem azobarviva vybraného ze skupiny
zahrnujici 2-(2,4~dinitrofenylazo)~l-naftol-3,6-disulfondt disodny a 2-(5-chlor-2-hydroxy-
-1l-fenylazo-1,8-dihydroxynaftalen-3,6-disulfondt disodny, vyt¥epdvd se organickym rozpoudtéd-
lem vybranym ze skupiny zahrnujici benzen, chloroform a 1,1,2,2~tetrachlorethan a m&¥i se
kolorimetricky intenzita zbarveni organického roztoku asocidtu vzorce (BH+)2 Azo(SO3)§-,
kde Ba' je protonizovany kation 1-(17-fenylcyklohexyl)piperidinu a Azo(SO3)§- je aniont

azobarviva.
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