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(54) Zpuasob analyzy 1-(1‘fenylcyklohexyl)piperidinu sulfoftaleiny

(57) ReSen{i spadd do oblasti klinické bio-
chemie, farmaceutické analyzy, chemické
toxikologie a chemické kontroly. Na vodny
roztok stanovovaného vzorku 1-(1 ~fenyl-
cyklohexyl)piperidinu se pisobi vodnym
roztokem sulfoftaleinu vybraného ze skupi-
ny zahrnujici kresolsulfoftalein, fenol-
sulfoftalein, thymolsulfoftalein a vytvo-
teny asocidt se stanovuje po extrakci do
organického rozpoustédla vybraného ze sku-
piny zahrnujic{ chloroform, 1,1,2,2-tetra-
chlorethan. Postup p¥ind${i moZnosti rychlé-
ho vyhodnocenf vzorkd 1-(1"-fenylcyklo-
hexyl)piperidinu od mezni koncentrace
1.1076 mol.dm™3 p¥i p¥esnosti * 5 %, vyjé-
df¥ené relativni sm&rodatnou odchylkou.
Vyhovuje poZadavkim automatizace.
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Vyndlez se tyk4 zpusobu analyzy 1-(1 " -fenylcyklohexyl)piperidinu sulfoftaleiny.

Re3{ jednoduché, citlivé spektrofotometrické stanoveni a detekci biologicky G&inné
sloudeniny. Ma¥e nalézt uplatndn{ v léka¥stvi, farmacii. Vyndlez lze zallenit do oboru kli-
nické biochemie, farmaceutické analyzy, chemické toxikologie a chemické kontroly.

Dosud zn&mé zplsoby detekce, identifikace a stanoveni jsou orientovény p¥edevsim na
srdZecl 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 rovnéZ moZné identifikovat metodou tenkovrstvé chromatografie a
detegovat Dragendorfovym &inidlem /GASPARIC, J.: Papirovd a tenkovrstvd chromatografie orga-
nickych sloudenin. SNTL Praha 1981/.Chyb{ metody citlivého spektrofotometrického stanoveni
1-(1"~fenylcyklohexyl) piperidinu, zejména s vyuZitim extrak&éniho kroku. To neddv& moZnost
vyuZiti analyzy 1-(1 " -fenylcyklohexyl)piperidinu v laboratornim provozu na zdkladnim stup-
ni., VySe uvedené nedostatky jsou odstran&ny zplusobem analyzy podle vyndlezu.

Podstatou vyndlezu je zplsob analyzy 1-(l1 -fenylcyklohexyl)piperidinu sulfoftaleiny,
ktery spolivd v tom, Ze se na vodny roztok vzorku 1-(1 -fenylcyklohexyl)piperidinu plsobi
vodnym roztokem sulfoftaleinu vybraného ze skupiny zahrnujicf kresolsulfoftalein, fenolsulfo-
ftalein nebo thymolsulfoftalein a extrahuje se organickym rozpou$tddlem vybranym ze skupiny
zahrnujici chloroform, 1,1,2,2-tetrachlorethan a mé&¥i se kolorimetricky intenzita zbarveni

organického roztoku asociétu.

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

% mol.am™3.

a%¥ do koncentrace 2.10° Doba pot¥ebnd k provedeni analyzy je 3 minuty. PouZiti
navrhovaného extrak&n& spektrofotometrického zplsobu analyzy 1-{(1 ~fenylcyklohexyl)piperidinu
sulfoftaleiny je nové, protoZe dostupnd literatura neuvaddi jeho aplikaci v technické praxi.
VyuZiti zplsobu analyzy podle vyndlezu p¥indS{ uZitek v moZnosti rychlého vyhodnoceni vzor-
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ki, které obsahuji 1-(1 -fenylcyklohexyl)piperidinu od mezn{ koncentrace 2.10 ° mol.dm ~ p¥#i

pfesnosti metody vyjédd¥ené relativni smérodatnou odchylkou Y5,
P¥i{iklad 1

Byl imitovén redlny provozni vzorek mod¢i tak, %e k 1,0 cm3 mo&i bylo p¥iddno po 0,1 cm3
vodného roztoku 1.1072 mol.dm > vzorku 1-(1"-fenylckylohexyl)piperidinu. Bylo pipetovéno
0,2 cm3 roztoku vzorku a p¥idéno 1,6 cm3 tlumivého citrdtového roztoku o pH 3; 0,2 cm3 vodné-
ho roztoku 4.1074

odstran&ni vodné vrstvy byla mé&f¥ena absorbance p¥i vlnové délce 405 nm. Minimdlni stanovi-
6 3

mol.dm_3 kresolsulfoftaleinu a t¥epéno s 2 cm3 chloroformu 1 minutu. Po

telnd koncentrace 1-(1 -fenylcyklohexyl)piperidinu byla 5.10 ° mol.dm Smé&rnice kalibrad&ni

k¥ivky &inila 7 200 1.mol™l. eml. Nerust komponentny redlného vzorku.
P¥{klad 2
Byl imitovén provozni krevni vzorek tak, Ze k 1,0 cm® krevnt plasmy bylo p¥idéno po

0,1 em® vodného roztoku 1.1072 3
0,4 emd pipetovén a p¥idavéno po 0,1 cm3 vodného roztoku 5.10°

mol.dm ~ 1-(1"-fenylcyklohexyl)piperidinu. Odtud byl po

3 3 fenolsulfoftaleinu

mol.dm
a doplfiovédno na 2,0 cm3 tlumivym roztokem o pH 3. Vodné roztoky byly extrahovany 2,0 cm3
chloroformu b&hem jedné minuty. Absorbance chloroformovych extraktid byla mé&fena p¥i vlnové
délce 420 nm. Nejni¥s{ stanovitelnd koncentrace byla 4.107° mol.dm™>. Smérnice kalibra&nt
k¥ivky ¢inila 2 100 l.mol_l.cmhl. Stanoveni neni rufeno ani tisfcindsobnymi létkovymi p¥ebyt-

ky diethyllysergamidu a vzorky alkaloidl nebo 1lé&ivych p¥ipravki.
P¥{Lfklad 3

Bylo pipetovéno po 0,1 cm3 vodného roztoku 1.10"5 mol.dm™> 1- (1" ~fenylcyklohexyl)pipe~

4 3

ridinu a p¥idédno po 0,1 cm3 vodného roztoku 4.10 ° mol.dm - 3,3,5,5-tetrabromkresolsulfo-
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ftaleinu a doplnéno citrdtovym tlumivym roztokem o pH 5,0 na 2,0 cm3. Vodné vrstvy byly extra-
hovény 2,0 cm3 chloroformu, 1,1,2,2-tetrachlorethanu. Extrakce do chloroformu a 1,1,2,2-tetra-
chlorethanu probfhala s 80% G&innosti. Nejni?$i stanovitelnd koncentrace 1l-(1"-fenylcyklo-
hexyl) piperidinu byla 1.107% mol.dm™3. smérnice kalibradnf kiivky &inila 21 100 1.mo1™l.em™L.

P¥{klad 4

Byl p¥ipraven provozni roztok krve tak, Ze k 1,0 cm3 krevni plasmy bylo p¥iddno po
: 5 3 - (1" -fenylcyklohexyl) piperidinu. Odtud bylo odpipe-

4 3 3,3-ai-
bromthymolsulfoftaleinu a doplnéno citrdtovym tlumivym roztokem o pH 5. Vodné vrstvy byly
vyt¥epdvany jednu minutu s 2,0 cm3 chloroformu. Po odsdti vodné vrstvy byly organické roztoky

 mol.am™3. smérnice

0,1 cm3 vodného roztoku 5.10 ° mol.dm

tovéno po 0,4 cm3 provozniho roztoku a p¥iddno 0,1 cm3 vodného roztoku 4.10° ° mol.dm”

asocidtd m&Feny p¥i vlnové délce 415 nm. Mez stanovitelnosti byla 1.10°
kalibra&n{ k¥ivky &inila 21 200 l.mol Y.cm™l.

P¥ri{iklad 5

Byl imitovdn vzorek 1-(1"-fenylcyklohexyl)piperidinu tak, Ze 1,0 g sacharozy byl homo-
genizovédn se 100 mg l-(1"-fenylcyklohexyl)piperidinu. Bylo odvdZeno 10 mg vzorku, rozpusté&no

ve vodé a doplnéno na 100,0 cm3. Pro stanoveni bylo odpipetovdno 0,1 cm3, p¥idéno 0,1 cm3

3 3

methanolového roztoku 4.10°° mol.dm ° 3,3-dibromkresolsulfoftaleinu a doplnéno citrdtovym

tlumivym roztokem na 2,0 cm3. Chloroformové extrakty byly mé&¥eny p¥i 405 nm. Relativni sméro-

datnd odchylka byla 5,09 %. Smérnice kalibra&ni k¥ivky &¢inila 21 100 1.mol t.em L,

Zpisob analyzy podle vyndlezu vyhovuje pozadavkim automatizace i efektivnosti, zde vyjé-
d¥ené poltem vzorka, které lze zpracbvat za hodinu. Postup je upraven tak, aby mohl byt zabez-
peden tuzemskymi chemikdliemi a je poufitelny pro spektrotometry, fotometry a kolorimetry,
jimiZ jsou z&kladni provozni laboratofe vybaveny. Uvedeny zplsob je vhodny pro doplnéni sou-
boru metod analyzy ve farmacii, souvdnim léka¥stvi, klinické biochemii, chemické toxikologii
a p¥i chemické kontrole. Citlivost, kterd je podle zplsobu analyzy zabezpecena, dovoluje pou-
%71t postup podle vyndlezu a? do mezni koncentrace 1.10" mol.dm_3 1-(1"-fenylcyklohexyl)pipe-
ridinu ve vzorku. Vznikajicimu asocidtu p¥islusi vzorec BH' Fta—SO3_, kde BH' je kation
1-(1-fenylcyklohexyl) piperidinia a Fta-SO3 je aniontem sulfoftaleinu, vybraného ze skupiny

uvedené vyse. E

PREDMET VYNALEZU

Zplisob analyzy 1- (1 -fenylcyklohexyl)piperidinu sulfoftaleiny vyzna&ené tim, Ze se na
vodny roztok vzorku 1-(l -fenylcyklohexyl)piperidinu pisobi vodnym roztokem sulfoftaleinu,
vybraného ze skupiny zahrnujfci kresolsulfoftalein, fenolsulfoftalein, thymolsulfoftalein,
extrahuje se organickym rozpouitddlem vybranym ze skupiny zahrnujicf{ chloroform, 1,1,2,2-tetra-

chlorethan a mé¥{ se kolorimetricky intenzita zbarveni organického extraktu vzniklého asocidtu.
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