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{64) Zpusob analyzy diethyllysergamidu nitrofenoly

ReSenf spadd do oblasti klinické bio-
chemie, farmaceutické analyzy, chemické
toxikologie a chemické kontroly. Jeho pod-
stata spoivd v tom, Ze se na vodny roztok
diethyllysergamidu, pisob{ vodnym nebo
methanolovym roztokem nitrofenolu vzorce I,
kde n =, 0, i neboc 2, m=1, 2 nebo 3 a R
je methyl, halogen nebo fenyl a vytvofeny Rp (NOzhn
asbciit se stanovuje po extrakci organickym
rozpoustédlem, chloroformem, benzenem, Xy-
lenem, tetrachlormethanem, 1,1,2,2~tetra- (r
chlorethanem p¥i 305 a¥ 405 nm. Poufitf po- )
stupu umoZfiuje rychlé vyhodnoceni vzorkd
krve a moli, které obsahujf diethyllysergamid,
od mezn{ koncentrace 2,106 mol.dm=3 p¥i :
ptesnosti t 0 %, vyjddfené relativn{ sm&- OH
rodatnou odchylkou a vyhovuje poZadavkim
automatizace.
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Vyndlez se tyk& zplsobu analyzy diethyllysergamidu nitrofenoly.

Vyndlez ¥e3{ jednoduché, expresnf, citlivé spektrofotometrické stanoven{ a detekci
skupiny biologicky G&innych sloudenin, které nachédzej{ pouZiti v léka¥stvi, farmacii, mohou
byt rovné% zneuZivdny jako drogy. Vyndlez tak lze zahrnout do oboru klinické biochemie,

. farmaceutické analyzy, chemické toxikologie,a chemické kontroly.

Dosud znémé zplsoby detekce, identifikace a stanoveni derivdtu kyseliny lysergové,
v&etné lysergamidl, jsou zaloZeny na klasickych barevnych reakcfch s kyselinou sf{rovou a
formaldehydem [WEBER Q. W. A. - HEVERAU.J. E.: J. Pharm. Sci 62, 1973, s. 1 174], modifika-
cich podle Winklerovy reakce [FRIEDMAN M. -~ .FINLEY J. W., J. Agr. Food Chem. 19, 1971,

S. 626], Kellerovy reakce ECONCON‘J. M.: Anal. Biochem. 67, 1975, s. 206, FAUBERT M.: J.
Pharm. Pharmacol. 26, 1974, s. 637].

Pro analyzu LSD byly vypracovdny dal3{ fyzik4lné chemické metody identifikace, detekce
nebo stanoveni. Vhodn4 a spolehlivd je tenkovrstvd a sloupcovd chromatografie v&etné hmotové
spektrometrie. Méné vhodnd je plynovd chromatografie [SPEHLING A. J.: J. Chromatogr. Sci
10, 1972, s. 268]. Pro. semimikrokvantitativn{ metody analyzy jsou vhodné odm&rné metody.

Je pot¥eba pracovat s objemem roztoku alesponn 5 cm” a koncentraci nad 5.10"4 mol.dm"3

. Byla
publikovédna vhodnd metoda potenciometrické titrace obecn& organick§ch bazf s tetrafenylbo-
ritanem sodnym na draslikovou iontové selektivni elektrodu [VYTRAS K.: Coll. Czech. Chem.
Commun. 42, 1977, s. 3168]. Pro analyzu lysergamidl byly rovnéZ vypracovidny metody spektro-
fluorimetrie [BAUDOT, Ph. - ANDRE J. C.: Analyt. Letters A 15, 1982, s. 471], infradervené
spektrometrie [CROM D.D. - TURNEY F. G.: J. Forensic. Sci 15, 1970, s. 530], hmotové spektro-

metrie [BELIMAN S. W.: J. Assoc. Offic. Analyt. Chem. 51, 1968, s. 164].

Uvedené zplsoby analyzy jsou &asové ndro&né, vyZaduji kvalifikovanou obsluhu a specidlni
vybaven! analytickymi pffstroji. To neddvd moZnost vyuZit{ v laboratornim provozu na zéklad-
nim stupni, kde z uvedenych metod je dostupnd jen tenkovrstvd chromatografie. VySe uvedené
nedostatky jsou odstran&ny zpisobem analgzy podle vyndlezu.

Podstatou vyndlezu je zplsob analyzy diethyllysergamidu nitrofenoly vzorce I, obr. 1,
ktery spoivd v tom, Ze se na vodny roztok diethyllysergamidu plisobi methanolovym roztokem
nitrofenolu vzorce I kde n = 0, 1 nebo 2, m = 1, 2 nebo 3 a R je methyl, halogen nebo fenyl,
pfi pH 1 a% 3 a extrahuje se.uhlovodikovym rozpoudté&€dlem, chloroformem, tetrachlormethanem
nebo 1,1,2,2-tetrachlorethanem a zbarveny extrakt se mé¥{ kolorimetricky p¥i vlnové délce
385 a% 405 nm.

V¥hodou vypracovaného postupu je moZnost stanoveni diethyllysergamidu aZ do koncentrace
2.10"6 mol.dm-3. PouZit{ extrakdn& spektrofotometrického zpusobu analyzy diethyllysergamidu
nitrofenoly je nové, protofe dostupné literatura neuvdd{ jeho aplikaci v technické praxi.
vyu?it{ zpisobu analfyzy podle vyndlezu p¥ind3{ uZitek v moZnosti exgresniho ;yhodnoceni

vzorkd, které obsahujf diethyllysergamid od mezn{ koncentrace 2.10"° mol.dm ° p¥i pFesnosti

metody vyjddfené relativni smérodatnou odchylkou t 5%,

pifiklad 1

4 rol.dm™3 diethyllysergamidu. Bylo

Byl odebran vzorek moéi a p¥ipraven roztok 5.10°
pipetovéno 0,2 cm3 roztoku vzorku, p¥idéno 1,6 em® tlumivého citrétového roztoku o pH 2
ao,2 cm3 methanolového roztoku 2,3-dinitrofenolu a t¥epéno s 2 cm3 chloroformu 1 minutu.
Po odstran&ni vodné vrstvy byla m&fena absorbance p¥#i vlnové délce 385 nm. Minimdln{i stano-
viteln4d koncentrace diethyllysergamidu &inila 2.10"6 mol.dm_3. Rovnice kalibra&ni p¥imky

&inila y = 4 100x ¥ 0,02.
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PFr{iklad 2

Roztok krevn{ plasmy obsahujfc{ koncentraci 1.107° mol.dm-3 diethyllysergamidu byl
po 0,4 cm3 pipetovdn a priddvéno 0,1 cm3 methanolového roztoku 2,6-dinitrofenolu a dopliiovéno
na 2,0 cm” tlumivym roztokem o pH 2,5. Po extrakci 2,0 cm3 chloroformu bé&hem jedné minuty
byla mé&fena absorbance chloroformovych extraktt p¥i vlinové délce 400 nm. Nejni%%{ stanoviteln4
koncentrace diethyllysergamidu &inila 4.10-6 mol.dm-3. Rovnice kalibra&ni piff{mky y = 4 800x t

¥ 9,01,

P¥{klad 3

5 3

mol.dm™3 diethyllysergamidu, dopln&no 0,1 cm
krevni plasmy a p¥idéno po 0,1 P vodného roztoku 4.10_4 mol.o:im-'3 2,4,6~trinitrofenolu a

Bylo pipetovdno po 0,1 em® roztoku 1.107

upraveno citrdtovym tlumivym roztokem o pH 5,0 na 2,0 cm3m Vaodné vrstvy byly extrahovédny

2,0 cm3 chloroformu, 1,1,2,2-tetrachlorethanu, tetrachlormethanu, benzenu, toluenu a xylenu.
Extrakce do chloroformu a 1,1,2,2-tetrachlorethanu probihala s 80% vyt&Zkem, tetrachlormetha=~
nu 64%, benzenu 48%, toluenu 27%, xylénu 11%. NejniZ3{ stanovitelnd koncentrace extraktu
byla 2.10"% mol.dm 3. Rovnice kalibraéni pt{mky v chloroformu a 1,1,2,2-tetrachlorethanu
byla y = 5 200x + 0,05. V dalsich rozpou¥té&dlech poklesla hodnota smérnice aZ na 1 800x.

P¥{klad 4

Byl imitovédn vzorek diethyllysergamidu tak, %e 1,0 g sacharozy byl homogenizovén se
100 mg vinanu diethyllysergamidia. Bylo odvédZeno 10 mg vzorku, rozpu3téno ve vodé a dopln&no
na 100,0 cm3. Pro stanoveni bylo odpipetovéno 0,1 cm3, p¥idéno 0,1 cm3 methanolového roztoku
4.1()"3 mol.dm"3 2,4,6-trinitrofenolu a doplnéno citritovym tlumivym roztokem na 2,0 cm3.
Chloroformové extrakty byly m&¥eny p¥i 400 nm. Relativnf sm&rodatnd odcﬁylka &inila 5,09 %.
Rovnice kalibradn{ p¥imky &inila y = 5 100x + 0,01,

Zpisob analyzy podle vyndlezu vyhovuje svym metodickym uspo¥idddnim poZadavkim automati-
zace i efektivnosti, zde vyjdd¥ené podtem vzorkl, které lze zpracovat za hodinu. Postup
je upraven tak, aby mohl byt zabezpeden tuzemskymi chemikdliemi a je pouZiteln§ pro spektro-.
fotometry, fotometry a kolorimetry, jimiZ jsou z&kladni provozni{ laboratofe vybaveny. Uvedeny
zpisob je vhodny pro doplnéni souboru metod analyzy ve farmacii, soudnim léka¥stv{, klinické
biochemii, chemické toxikologii a p¥i chemické kontrole. Citlivost, kterd je podle zpisobu
analng zabezp;éena, dovoluje pouZit postup podle vyndlezu a%? do mezn{ koncentrace
2.10

mol-dm ° diethyllysergamidu ve vzorku.

PREDMET VYNALEZU

Zpuisob analyzy diethyllysergamidu nitrofenoly vyznadujic{ se tim, Ze na vodny roztok
diethyllysergamidu se plUsobf methanolovym roztokem nitrofenolu vzorce

OH

kde R znamend methyl, halogen nebo fenyl,
n znamend 0, 1 nebo 2 a
™ znamend 1, 2 nebo 3
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pti pH 1 a% 3, extrahuje se uhlovodikovym rozpouStédlem, chloroformem, tetrachlormethanem
nebo 1,1,2,2-tetrachlorethanem a zbarveny extrakt se m&¥i kolorimetricky p¥i vlnové délce
385 aZ 405 nm. ) :

Severografia, n. p., MOST Cena 2,40 K&s
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