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KVANTITATIVNE STANOVENIE EFEDRINU ALKALICKYM
STIEPENIM

F. HORAK, J. GASPERIK
Katedra organickej technolégie Slovenskej vysokej §koly technickej v Bratislave
Hydrochloridy zlicenin, ktoré maji vo vedlajsom retazeci v o-polohe k aro-
matickému kruhu hydroxylovi skupinu a v f-polohe substituovani amino-
skupinu, podliehaji pri zahriati hydraminovému [1] §tiepeniu podla rovnice:
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V mechanizme reakcie ide o premiestenie dvoch atémov vodika za vzniku

zmieSaného aromaticko-alifatického keténu a alifatického aminu (tab. 1).

Tabulka 1
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Dalsou skupinou latok podliehajtcich hydraminovému $tiepeniu st latky,
pri ktorych nenastava odsStiepenie dusika z jadra, ako je to napr. pri chinine I:
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Chinin sa zahriatim s kyselinou octovou alebo kyselinou fosfore¢nou meni na
chinotoxin II. Pritom ide o otvorenie chinuklidinového kruhu medzi dusikom
v polohe 1 a uhlikom v polohe 8, t. j. v 3-polohe k uhliku 9, na ktory je viazana
sukundarna hydroxyskupina.
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Usporiadanie v molekule, ktoré vyhovuje rovnici, ma hormén l-adrenalin
III a alkaloid l-efedrin IV, ako aj niektoré ich substituované derivaty:
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CH—CH, CH—CH—CH,

| ! ] |

OH NH-—CH, OH NH-CH,
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Zistilo sa, Ze na odStiepenie metylaminu z uvedenych latok staéi zahriat ich
s vodnym lihom. Pritom v8ak ide o iny mechanizmus reakcie, nez je uvedené
v rovnici. Okrem aminu vznika pravdepodobne glykol:
‘ '
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Tdato reakeciu vyuzili F. Feigl a H. E. Feigl [2] na kvantitativne stanove-
nie adrenalinu a efedrinu. Od§tiepeny amin nechali reagovat s 2,4-dinitro-
chlérbenzénom, ktory s nim tvori farebny kondenzaény produkt. Zistili, Ze hra-
nicou citlivosti pre adrenalin je 8 y, pre efedrin 7 y.

Z dalsich latok, ktoré zahriatim odStiepuji metylamin, si zndme morfin,
kodein, kreatin a sarkozin [3]. Pri tychto latkach vSak nejde o hydraminové

vy’

Stiepenie a metylamin mozno dokazat len pri vécsich vzorkach vzatych do
reakcie.

Experimentalna ¢ast

Zistili sme, Ze uvedend reakcia prebieha pri efedrine Specificky, a to nielen kvalitativne,
ale aj kvantitativne. To umoZiiuje vyuZit ju na stanovenie efedrinu v istom stave, ako
aj v niektorych zmesiach. S adrenalinom této reakcia za podmienok pouZitych pri stano-
veni efedrinu neprebiehala kvantitativne. Nepodarilo sa nam vypracovat vyhovujaci
postup na kvantitativne stanovenie adrenalinu.

V tab. 2 st uvedené vysledky kvantitativneho stanovenia efedrinu, a to v &istej latke,
ako aj v liedivych Specialitdch. Obsah efedrinu sa stanovi v Kjeldahlovom semimikro-
aparite posobenim 30 9, -ného lthu za ohrievania banky priamym plametiom. V priebehu
reakeie treba do destilaénej banky pridat destilovant vodu, ktord je potrebné navydestilo-
vanie metylaminu. Vyhodné je velmi presne titrovat roztokom o slabSej normalite, pre-
toZe metylamin v porovnani s efedrinom mé malt molekulu a pri vypoéitavani vysledkov
sa chyby zvidésuju.

Stanovenie hydrochloridu efedrinu v injekényjch roztokoch

Analyzovali sme injekéné roztoky vyrobok SPOFA &. §. 050750 v ampulkach o obsahu
1 ml a koncentracii 5 % hydrochloridu efedrinu. V dvoch ampulkéch sme zistili tieto
mnozstvéa:
ampulka 1 4,90 % ampulka 2 4,91 %
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Tabulka 2

Kvautitativne stanovenie hydrochloridu efedrinu

Pouzili sme hydrochlorid efedrinu vyrobeny firmou Merck.

Na,x‘rra;eno leten(, ! R()zdi(el 1 n?nlzt;?\(ro ! gtor grxél:(léi}t;g
) 8 i v mg | vmg | V% | roztoku N
|
19,87 50,22 +0,35 | 1007 ! 0,10
79,96 79,60 0,36 ' 99,6 | 0,10
21,09 21,16 -+0,07 ! 100.3 ; 0,10
240,00 2403 +0,30 f 100,1 0,10
19,61 | 19,77 +0,16 100.8 ‘ 0,02
10,87 10,78 -—0,09 l 99,8 | 0,02

Stanovenie hydrochloridu efedrinw v tabletdch Ephedrenanw (SPOFA )

Priemernd vaha tabliet je 0,3243 g. Udany obsah hydrochloridu efedrinu je 25 mg v jed-

nej tablete.

Pri analyze 5 tabliet nbsah efedrinu sa pohyboval v medziach 24.5—25,2 mg.

Za tgelom porovnania presnosti tejto metddy s presnostou metédy priamej titrécie

stanovili sme obsah efedrinu vo vzorke bazy,

Hlohovee. Vysledky analyz uvadzame v tab. 3.

ktord vyrobili v Slovakofarme, n. p..

Stanovené hodnoty ziskané obidvoma metddami st v medziach pripustného rozptylu.

zistené
v mg

37,47
180,40
97.2

Pria.ma titré,eia
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e
|

Tab
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zistené
mnozstvo
v v
.0

101,3
101.9
101.9

Suh

l
|

ulka 3
v::h“ :‘ -\dellbl\(‘ stlepenié m__ ]
navazok zistené zistené
S mnozstvo

v mg v.amg v o/”

106.3 | 108,7 102,3
i 106.3 I 107,9 101.5
| . S J——
m

Vypracovala sa analytickd metéda na kvantitativne stanovenie efedrinu,
zaloZend na alkalickom Stiepeni a stanoveni mnozstva uvolneného metylaminu.
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ROJIMYECTBEHHOE OIPEIIEJNEHHE S(DE,ILPIIII\ EJOYH bIM
PACILEIIEHUEM

®. XOPAR, 10. TATINEPHEK
Radeypa oprannucckoii Texnosorni CiioBailkoli Bolenieii TexXnuveckoil 1Ko:n B Bpatucianse
BiBojiLL

Buia upopaGO'rau AHTHTHICC i MECTO jI71H1 KOJIUCCTBCIHOTO ONPE,(CIICHM B(I)Hjlpllﬂil, OCHO-
BAHHEII HAa IICJIOYHDLIM PACIICIICHIH I ONTPC;CHCHH L ()(TB()GO)H}[CHIIOI‘() MCTUIIAaMHHA.

Hoerynuao B pejlakipo 23. 3. 1957 r.

QUANTITATIVE BESTIMMUNG DES EPHEDRINS DURCH ALKALI-
SCHE SPALTUNG

F. HORAK, J. GASPERIK
Lehrstubl fur organische Technologie an der Slowakischen T'echnischen Hochschule
in Bratislava

Zusammenfassung

Es wurde eine analytische Methode zur quantitativen Bestimmung von Ephedrin
ausgearbeitet, die sich auf die alkalische Spaltung und die Bestimmung der Menge des
freigesetzten Methylamins griindet.

In die Redaktion eingelangt den 23. 3. 1957
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