Pivodni a metodické prace

Che[@
Listy

www.chemicke-listy.cz

ORIENTACNI TEST PRITOMNOSTI DERIVATU FENTANYLOVE RADY METODOU

TENKOVRSTVE CHROMATOGRAFIE

ROMANA JELINKOVA®, IVANA MORAVCOVA® a PETR ZUJA®

“ Ustav ochrany proti zbranim hromadného niceni Vyskov, Univerzita obrany, Brno, Ceskd republika, ® Centrum ochrany
proti zbranim hromadného niceni, JCBRN Defence COE, Vyskov, Ceska republika

romana.jelinkova@unob.cz

Doslo 1.7.22, piijato 15.12.22.

Clanek obsahuje informace o vlastnostech derivati fentanylu a metodé uréené k jejich jednoduché orientaéni identifi-
kaci. K provedeni experimentu byla zamérné zvolena metoda tenkovrstvé chromatografie, ktera je nejvhodnéjsi metodou
pro provedeni rychlé analyzy odebraného vzorku v podminkéch provozu polni chemické laboratofe provozované Armadou
Ceské republiky. Na zakladé provedené experimentalni prace bylo zjisténo, Ze jako nejvhodngjsi soustava pro identifikaci
sledovanych derivati fentanylu prostfednictvim metody TLC je soustava, kde stacionarni fazi tvofi ,,oxid hlinity 60 F254
neutral“ a mobilni fazi pak ethyl-acetat a hexan v poméru 7:3. Zjisténé poznatky jsou pln€ vyuzitelné v praxi a budou zahr-
nuty mezi standardni operacni postupy ke stanoveni uvedeného typu latek v Polni pfevozné chemické laboratoii PPCHL-

AL2/ch, a to zfejmé ve formé certifikované metodiky.
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Uvod

Skupina latek pod oznaéenim ,,nové psychoaktivni
substance” (NPS) se vyznacuje rozsahlym spektrem ucin-
ki, at’ uz halucinogennich, tlumivych ¢i stimulacnich, na
centralni nervovou soustavu organismu. Kromé skupin
fenylethylaminti, syntetickych kanabinoidd, katinont, pi-
perazint, tryptamind a dalSich je odbornou vetejnosti jiz
nékolik desitek let diskutovana otazka novych syntetic-
kych opioidi (NSO), které¢ byly v 60. letech minulého
stoleti syntetizovany ptivodné za ti¢elem nahrazeni morfi-
nu pii zachovani analgetickych vlastnosti ptipravki stava-
jici pethidinové fady'?. Syntetické opioidy jsou vyuzivany
predevsim k 1écbé chronické bolesti a jako anestetika pfi
chirurgickych vykonech v huménni i veterinarni praxi. Do
této skupiny jsou zahrnovany stovky analog fentanylu
s riiznou u¢innosti, v humanni mediciné jsou pouzivany
jeho derivaty alfentanil, remifentanil a sufentanil®*, ve
veterinarni praxi nachdzi uplatnéni pfevazné sufentanil
a carfentanil™®.

Dalsi existujici derivaty fentanylu jako napf. acetyl-
fentanyl, akryloylfentanyl, o-ethylfentanyl, 2-fluor-
fentanyl, butyrylfentanyl, krotonylfentanyl, cyklopropyl-
fentanyl, furanylfentanyl, methoxyfentanyl, ocfentanil,
tetrahydrofuranylfentanyl, valerylfentanyl, 4-fluoroiso-
butyrfentanyl,  B-hydroxythiofentanyl,  cis-3-methyl-
fentanyl,  methakrylfentanyl, trans-3-methylfentanyl,
4-chlorisobutyrylfentanyl, 4-fluorfentanyl a dalsi, jsou
mnohdy nachazeny forenzni analyzou biologickych mate-
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riald u drogové zavislych obéti, a to ve velmi nizkych
koncentracich”’,

Tyto latky jsou ve velké mife syntetizovany
v nelegalnich asijskych laboratofich a prodavéany prostred-
nictvim internetu, a to bud jako samostatné produkty,
nebo ve smési s dalsimi psychoaktivnimi latkami, ptipad-
n¢ jsou distribuovany jako pad€lané opioidni 1éky. Tzv.
opioidova krize, pfedevs§im ve Spojenych statech americ-
kych, je navic umocnéna vysokym a stale rostoucim po-
¢tem fentanylovych i nefentanylovych derivat, obecné
latek s vysokou afinitou viigi opioidnim p-receptoram'®!!.

Podle Utadu OSN pro drogy a kriminalistiku
(UNODC) jsou v Evropé hlaseny vysledky forenznich
analyz a klinickych nalezi nejcastéji uzivanych opioidnich
latek; k datu 5. 5. 2022 figuruje na prednim misté carfen-
tanil (obr. 1)'%.

K rychlé, orientacni identifikaci vybranych derivata
fentanylu byla v tomto pfipadé zdmérmé zvolena metoda
tenkovrstvé chromatografie (TLC), a to vzhledem k tomu,
ze je vhodna k provedeni pomérné rychlé analyzy odebra-
ného vzorku v podminkiach provozu mobilni chemické
laboratote. Mobilni chemické laboratofe provozované
Armadou CR disponuji specidlnim sofistikovanym tech-
nickym vybavenim, maji vSak také urcita provozni omeze-
ni ve srovnani se standardnimi stacionarnimi laboratofemi.

Mnohé psychoaktivni latky jsou vnimany jako vojen-
sky vyznamné; ztohoto divodu je opodstatnéna snaha
vybavit laboratofe Armady CR kromé moderngjsich ana-
lytickych metod jejich stanoveni i vhodnou metodikou na

https://doi.org/10.54779/ch120230155
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Pocet kazuistik

Region:
Evropa

Typ udalosti:
B Klinicky pfijem
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Obr. 1. Kazuistika klinickych a forenznich nalezi fentanylovych analog

bazi osvédéené jednoduché a finanéné nenarocné TLC.
Mezi zneschopiujici psychotropni latky, tzv. kalmativa,
jsou zafazeny i syntetické opioidy fentanylového typu,
proto lze za urcitych podminek pfedpokladat i jejich moz-
né vojenské ¢i nevojenské zneuziti k provedeni kontami-
nace zajmového prostoru s nasledkem zneschopnéni nebo
usmrceni ¢lovéka.

Vlastnosti vybranych derivati

V soucasné dobé existuji stovky derivati fentanylu,
znamé téz pod souhrnnym oznacenim ,,fentalogs®, presto
vany v minimalni mife. Analoga fentanylové fady si beze-
sporu zasluhuji rozsahlej$i studium zaméfené at' uz na
doplnéni vlastnosti latek, nebo na moznosti jejich rychlé
a exaktni identifikace. Pro tuto studii byla vybrana dostup-
na analoga fentanylu, viz tabulka I, z nichz carfentanil,
lofentanil a ocfentanil jsou zafazeny do Seznamu navyko-
vych latek podle natizeni vlady ¢. 463/2013 Sb.

Tabulka I
Chemické nazvy sledovanych analytt

Carfentanil

Carfentanil je uvadén jako nejucinnéjsi uzivany opio-
id, ktery byl syntetizovan firmou Janssen-Pharmaceutical
vroce 1974. Vramci vylepSeni dosahované¢ho vytézku
syntézy byl postup modifikovan a v roce 1992 byl produkt
v USA patentovan jako ucinné analgetikum skupiny
N-alkyl-4-substituovanych 4-piperidinylamidd pod cislem
5,106,983 (cit."). Latka v pevném skupenstvi s chemic-
kym vzorcem C,4H3NOs3, dostupna jako analyticky refe-
renéni material, ma svétle Zlutou barvu a je dobfe rozpust-
na v chloroformu, dichlormethanu a ethyl-acetatu.

V porovnéni s morfinem dosahuje u¢inek carfentanilu
az 10 000x vyssich hodnot. Ve veterinarni praxi je vyuzi-
van k trankvilizaci velkych zvifat, jako jsou sloni, noso-
rozci, hro$i, medvédi a dalsi. Pro ucely v humanni medici-
né neni jeho pouzivani s ohledem na nizky terapeuticky
index povoleno. Carfetanil je vSak ilegalné vyrabén a pro-
davan na tzv. ,,darknetu”, mnohdy ve smési s heroinem
nebo dalsimi drogami'®. Stejn& jako ostatni opioidy vy-
kazuje nezadouci ucinky jako midzu, bradykardii,

INN * Chemicky nazev podle TUPAC

Carfentanil methyl-1-fenethyl-4-(N-fenylpropanamido)piperidin-4-karboxylat

Lofentanil (3R,4S5)-3-methyl-1-(2-fenylethyl)-4-(N-propanoylanilino)piperidin-4-karboxylat
Ocfentanil N-(2-fluorfenyl)-2-methoxy-N-[ 1 -(2-fenylethyl)piperidin-4-yl]acetamid
Thiofentanyl N-{1-[2-(-thienyl)ethyl]piperidin-4-yl} propananilid

* INN (mezinarodni nechranény nazev)
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Carfentanil

Ocfentanil

Obr. 2. Strukturni vzorce analog fentanylu

nauzeu, euforii, svédéni, obstipaci. Smrt uzivatell pfi
predavkovani je zplisobena rigiditou hrudniho svalstva.
Smrtelna davka nalezend v krvi obéti se pohybuje
v rozsahu 0,11-0,88 ng ml™ (cit.").

V Institutu  klinické a experimentdlni mediciny
v Praze byly v 90. letech minulého stoleti provadény stu-
die vlivu carfentanilu nejen na zvifata prazské ZOO,
ale i na dobrovolniky z fad zdravotnich sester. Bylo zjis-
téno, ze prahova davka carfentanilu u ¢lovéka je pouhych

1-2 pg (cit."®).
Ocfentanil

Ocfentanil (Cy,H,7FN,0O,) byl poprvé popsan paten-
tem zroku 1986. Latka byla ziskana za ucelem ziskani
opioidu s vy$$im terapeutickym indexem v porovnani
s fentanylem. 'V molekule ocfentanilu byla propion-
amidovd skupina fentanylu nahrazena methoxyacet-
amidem a byla provedena adice fluoru na N-fenylovy
kruh'”. Klinické studie analgetické aktivity u mysi potvr-
dily cca 2,5% vyssi G¢innost oproti fentanylu. Nékteré stu-
die uvadgji, ze davka 3 ugkg' ocfentanilu vyvolaly
u pokusnych osob troven analgezie odpovidajici 5 pg kg™
fentanylu'®".

Lofentanil

Lofentanil (C,sH3,N,0;) je derivat podobny carfenta-
nilu. V porovnani s carfentanilem vykazuje o néco vyssi
ucinky na organismus, ale vzhledem k jeho vysoké lipofi-
lit¢ a delsi dobé trvani ucinku oproti ostatnim derivatim
fentanylu se k 1ékaiskym tkontim nepouziva. V soucasné
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Lofentanil

QKNC}:V
O

Thiofentanyl

dobé je s ohledem na bezpecnostni profil tohoto analgetika
studovan jeho vliv na p-receptory centralni nervové sou-
stavy’ %, Studiem G¢innosti 5 derivati fentanylu bylo
zjisténo jiz v roce 1988 relativni potfadi miry analgetické-
ho epiduralniho ucinku u potkanti v potfadi od nejvyssich
hodnot k nejniz§im nasledovné: lofetanil, carfentanil,
sufentanil, fentanyl, alfentanil®.

Thiofentanyl

Thiofentanyl (C,0H6N,0S) je derivat fentanylu, kte-
ry vhuménni mediciné neni dosud akceptovan.
V porovnani s morfinem je jeho analgeticky ucinek
u hlodaved 60-100x vy$si*. V jeho syntéze je uplatndna
reakce arylaminoskupiny N-fenyl-1-[2-(2-thienyl)ethyl]pipe-
ridin-4-aminu s propanovou kyselinou, tudiz jeho struktu-
ra obsahuje krom¢ piperidinového kruhu a anilidové sku-
piny i thiofenovou ¢ast**®. Vybrané vlastnosti derivati
jsou uvedeny v tabulce II.

Tenkovrstva chromatografie a dal$i metody
pouZzivané k analyze fentanylu a jeho analog

TLC je vyuzitelnd k rychlé a jednoduché analyze
Siroké Skaly zajmovych latek i optimalizaci separacnich
podminek pro moderni kolonové chromatografické sys-
témy. Princip metody spoc¢iva v rozdéleni jednotlivych
latek mezi pohyblivou (mobilni) fazi rozpoustédla
a pevnou (staciondrni) fazi tenké vrstvy. K vyjadieni miry
zmény koncentrace dané latky se uzivd veli¢ina zvana
adsorp¢ni koeficient. Obvykla velikost pord sorbentil uzi-


https://www.chemeurope.com/en/encyclopedia/Carbon.html
https://www.chemeurope.com/en/encyclopedia/Hydrogen.html
https://www.chemeurope.com/en/encyclopedia/Nitrogen.html
https://www.chemeurope.com/en/encyclopedia/Oxygen.html
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Tabulka II

Vybrané vlastnosti sledovanych analyt

Vlastnosti latek Carfentanil Lofentanil Ocfentanil Thiofentanyl
Molekularni hmotnost, g mol™! 394,5 408.5 370,5 342,5
Rozpustnost ve vodé (25 °C), mg 1! 421 0,67 - -

pKa 8,05 8,36 - -

LDsy (iv. mys), mg kg’ 3,39 0,066 - 20

vanych v TLC jsou 4, 6, 8 a 10-10~ um. Nejéast&ji uziva-
nou staciondrni fazi v tenkovrstvé chromatografii jsou
silikagel a oxid hlinity?”*®.

Postupné zdokonalovani materiali primyslové vyra-
bénych tenkych vrstev umoziuje vyuziti tenkovrstvé chro-
matografie i v podminkach polni analyzy. Touto metodou
byly dosud stanovovany bojové chemické latky v polni
prenosné laboratoti PCHL-3 (cit.?’) polské armady a TLC
soupravou pro polni analyzu bojovych chemickych latek,
vybusnin a drog disponuje Forensic Science Center v San
Francisku, USA™.

V Ceské republice byly k polni chemické kontrole
vytvofeny metodické postupy identifikace vybranych bo-
jovych chemickych latek jako napf. sarinu, somanu, tabu-
nu, yperitu, latky se stfedni tékavosti IVA,
z psychotropnich latek pak morfinu, codeinu, kokainu,
latky BZ, fencyklidinu, skopolaminu, fytostigminu a né-
kterych dalsich®'. Vzhledem k dostupnosti standardd fen-
tanylu a jeho analog jsou pro armadni mobilni chemickou
laboratot vyvijeny metody s vyuzitim jednoduché tenko-
vrstvé chromatografie v poslednich letech®. Nékteré deri-
vaty fentanylu byly metodou tenkovrstvé chromatografie
zkoumany v civilni sféfe; za pouZziti Dragendorfova Cini-
dla a mobilni soustavy chloroform/benzen/methanol byly
krom¢ fentanylu analyzovany napft. jeho derivaty acetyl-
fentanyl, p-fluorfentanyl, p-chlorfentanyl, 3-methyl-
fentanyl a dal$i*>**. K rychlému uréovani fentanylu vyu-
zivaji predevS§im policejni slozky predbézné kvalitativni
imunochemické testy s vyhodnocenim zbarveni prouzkt
testovacich souprav, napf. rychly orientacni test némecké
firmy Nal von minden, pivodné vyvinuty ke kontrole bio-
logickych vzorkt. Kontrola pfitomnosti drogy se provadi
itesty firmy ulti med Products (Deutschland) GmbH
s uvedenou mezni hodnotu koncentrace kontrolované latky
200ngml' amnohé dalsi jako napf. kanadské firmy
BTNX Inc. a Rapid Self Test Inc.**.

Tyto rychlé, financné nendro¢né a z hlediska nutnosti
obsluhy jednoduché metody vSak nejsou vzdy dostacujici
zejména pro potiebu identifikace konkrétni neznamé slou-
¢eniny, proto jsou dopliovany ¢i zcela nahrazovany sofis-
tikovangj§imi metodami, predev$im kapalinovou nebo
plynovou chromatografii ve spojeni s hmotnostni spektro-
metrii*>®. Vybrana analoga fentanylu jsou ve stacionar-
nich laboratotich Ustavu ochrany proti zbranim hromad-
ného ni¢eni Univerzity obrany analyzovana téz spektralni-
mi metodami v oblasti UV/Vis a infraderveného zafre-
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ni*”*. Je viak potieba podotknout, Ze mnohé moderni
pfistroje jsou idedlné vyuZitelné ve staciondrnich chemic-
kych laboratofich; pro pouziti v podminkdch mobilnich
chemickych laboratofi je nutno jejich vyuziti zvazit prede-
vS§im s ohledem na rozméry, hmotnost a robustnost potieb-
nych priistrojovych sestav a stanovenym omezenim pro
jejich provoz v terénnich podminkach.

Experimentalni ¢ast
Chemikalie a ptisluSenstvi

Byly pouzity nasledujici standardy: standard carfen-
tanilu a lofentanilu ve formé bilého az svétle zlutého pras-
ku vyrabéné firmou TRC Kanada, ocfentanilu hydrochlo-
ridu vyrabéného firmou Chiron, a.s., a thiofentanylu hy-
drochloridu vyrabéného firmou Chiron a.s., u nichz nebyla
vyrobcem uvedena Ccistota. Latky byly aplikovany na
desky ve form¢é methanolovych roztok.

TLC byla provadéna na deskach Alufolien silica gel
60 F,s4 a Alufolien aluminium oxid 60 F,s; neutral
(Merck, Némecko). Chemikalie pouzité pro ptipravu mo-
bilnich fazi a detekénich cCinidel mély Cistotu p.a. pro UV
nebo pro HPLC a byly vyrobeny firmami Penta, Lach:ner
Ceska republika, Merck, Némecko a Sigma-Aldrich USA.

TLC byla provadéna na vybaveni od firmy CAMAG,
Svycarsko sestavajici z d&lenych kapilar urdenych
k aplikaci 1 az 5 pl vzorku, dvouzlabkovych sklenénych
chromatografickych komor, prohlizecitho boxu vybavené-
ho UV lampou a boxu pro postiik vzorkld. RozpraSovac
byl dodéan firmou Desaga.

Zpusoby detekce latek vhodnymi ¢inidly

Pouzité chromatografické desky jsou nasyceny flu-
orescen¢nim indikdtorem, coz umoziuje zjisténi polohy
skvrn pomoci UV svétla o vinové délce 254 nm jesté pred
derivatizaci vhodnym ¢inidlem.

Nejcastéji uzivanym cCinidlem k detekei fentanylu
ajeho derivath je Dragendorffovo ¢&inidlo*', které
s terciarnimi aminy poskytuje oranzové zbarvené skvrny
na zlutém pozadi. Cinidlo se pfipravuje ze dvou roztoki
nasledujiciho slozeni: Roztok I — 850 mg hydroxid-
dusi¢nanu bismutitého se rozpusti v 40 ml vody a pfida se
10 ml octové kyseliny. Roztok II — 8 g jodidu draselného
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se rozpusti ve 20 ml vody. Oba roztoky se smichaji
a v hnédé lahvi jsou stalé nékolik mésict. Pro postiik se
smisi 10 ml zéasobniho roztoku s20 ml koncentrované
octové kyseliny a 100 ml vody.

Dal$im vhodnym zptisobem detekce je postiik kom-
binaci roztokii siranu méd'natého ajodidu draselného®.
Radng vysu$ena deska se postitka okyselenym 0,3 M
CuSO, (k 100 ml roztoku piidany 3 kapky koncentrované
kyseliny sirové) a poté 0,3 M KI. Vysledkem jsou oran-
Zovohnédé skvrny na tyrkysovém pozadi, je-li jako sor-
bent pouzit silikagel; v pfipad¢ oxidu hlinitého jsou skvr-
ny zbarveny modroc¢erné a pozadi je nazloutlé.

Pracovni postupy

Pro TLC byly pouzity chromatografické desky o roz-
mérech 10 X 10 cm. Desky byly pfed pouzitim promyty
methanolem, vysuSeny a aktivovany pfi teplot¢ 100 °C.
Analyty byly nanaSeny ve form¢ methanolového roztoku
na start umistény 1 cm od okraje desky.

Chromatografické komory byly syceny po dobu
10 min parami vybrané mobilni faze. Desky s nanesenymi

Tabulka IIT
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latkami byly v nasycené komote kondiciovany 10 min
a poté vyvijeny, dokud ¢elo mobilni faze nedosahlo vzda-
lenosti 8 cm od startu.

Po vyjmuti a dikladném vysuSeni vyvinutych desek
byla provadéna detekce analytll. Nejprve byla poloha
skvrn posouzena pozorovanim pod UV lampou pii vinové
délce 254 nm a nasledné byly desky postiikany zvolenym
detekénim c¢inidlem. Barevné skviny byly bezprostiedné
po postiiku oznaceny a byly zméfeny a zaznamenany Ry
jednotlivych latek.

Vysledky a diskuse

V préci bylo provéfeno celkem 12 vyvijecich soustav.
V Sesti pripadech byl stacionarni fazi Silikagel 60 Fjs4
v kombinaci s danou mobilni fazi (tab. III), v dalSich Sesti
byl sorbentem oxid hlinity (tab. IV). U jednotlivych vyvi-
jecich soustav byla posuzovana predevsim kvalita rozdéle-
ni derivata (tj. rozdilnost jejich Ry) a dale byl sledovan cas
potiebny k vyvinuti chromatogramu.

Ptehled mobilnich fazi pii pouziti stacionarni faze Silikagel 60 F,s4 (Merck)

Mobilni faze tg *[min] Retencni faktor analytti (Ry)
Carfentanil Lofentanil Ocfentanil Thiofentanyl
Benzen — ethanol (8:2) 12 0,53 0,59 0,43 0,54
Hexan — ethanol (8:2) 10 0,20 0,30 0,09 0,24
3 Ethyl-acetat — methanol — 11 0,51 0,61 0,40 0,55
amoniak (30:3:0,5)
4 Chloroform — aceton — amoniak 12 0,48 0,61 0,44 0,54
(20:10:0,3)
5 Ethyl-acetat — ethanol (9:1) 12 0,33 0,53 0,18 0,34
Acetonitril — ethanol (9:1) 9 0,15 0,28 0,10 0,14
? tg = doba vyvijeni chromatogramu
Tabulka IV
Piehled mobilnich fazi pti pouziti stacionarni faze Oxid hlinity 60 F,s4 neutral (Merck)
Mobilni faze tr* [min] Retencni faktor analytti (Ry)
Carfentanil Lofentanil Ocfentanil Thiofentanyl
1 Ethyl-acetat 8 0,66 0,80 0,41 0,73
2 Ethyl-acetat — hexan (7:3) 8 0,61 0,79 0,30 0,70
3 Cyklohexan — butanol (8:2) 20 0,89 0,91 0,83 0,90
4 Ethyl-acetat — cyklohexan — 9 0,81 0.84 0,78 0,84
methanol (5:4:1)
5 Acetonitril — hexan (7:3) 10 0,70 0,85 0,51 0,79
6 Aceton — hexan (7:3) 7 0,83 0,88 0,71 0.84

# tg = doba vyvijeni chromatogramu
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Obr. 3. Chromatogram analyti s pouZitim stacionarni faze
Oxid hlinity ¢y r254 2 mobilni faze ethyl-acetat — hexan (7:3)

Z hodnot uvedenych v tabulce III je ziejmé, Ze se pti
pouziti stacionarni faze Silikagel 60 F,s; nepodafilo ani
v jednom piipadé jednotlivé analyty uspokojivé rozdélit.
Analyty carfentanil a thiofentanyl dosahuji témét ve vSech
uvedenych soustavach velmi podobnych Ry Nejlepsi vy-
sledky poskytuji mobilni faze ¢. 3 a 4, nicméné ani tady
neni rozdil Ry chromatografovanych analytti zcela dosta-
tecny.

Nejlepsiho déleni bylo dosazeno pii pouziti stacionar-
ni faze oxid hlinity 60 F,s4 neutral pomoci mobilni faze
ethyl-acetat —hexan 7:3 (2), ktera umoziuje spolehlivé
rozliSeni monitorovanych derivati fentanylu na zakladé
rozdilnych Ry.

Velmi dobré vysledky na stacionarni fazi Oxid hlinity
60 F,s4 poskytovala téZ mobilni fize acetonitril — hexan
7:3 (v tabulce 1V ¢islo fadku 5); i tady bylo dosazeno do-
statecné velkych rozdili mezi Ry jednotlivych analytd.

Po vyvinuti chromatogramu ve vybranych soustavach
byla testovana citlivost UV detekce u obou vyse zminé-
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nych detekénich ¢inidel s ohledem na pouzité sorbenty
(tab. V).

Zatimco u UV detekce nehraje zvoleny sorbent prak-
ticky zadnou roli a mez detekce je s vyjimkou thiofentany-
lu stejnd, v pfipadé obou ¢inidel je naopak rozdil
v hodnotach meze detekce ziejmy. Pro soustavy, kde je
stacionarni fazi silikagel, se jako vhodné&jsi jevi Cinidlo
slozené ze siranu méd’natého a jodidu draselného. Dobie
viditelné skvrny se objevuji hned po postiiku a mez detek-
ce pritomnych analyti je 250 ng, u thiofentanylu 100 ng.
Stejné Cinidlo vykazuje na oxidu hlinitém vy$si mez de-
tekce, priCemz skvrny jednotlivych analyti se objevuji
az po chvilce, cca do 1 minuty. Oproti tomu Dragen-
dorffovo ¢inidlo poskytuje vyrazné lepsi vysledky u sou-
stav se stacionarni fazi tvofenou oxidem hlinitym.

Z vysledka je patrné, Ze se pii pouziti silikagelu jako
stacionarni faze nepodafilo dosdhnout dostatecné velkého
rozdilu Ry zkoumanych analytli. Carfetanil a thiofentanyl
opakované dosahly témér stejné vzdalenosti od startu, coz
znemoziuje jejich rozdéleni na zékladé Ry NejlepSich
délicich schopnosti bylo dosazeno u mobilni faze
ethyl-acetat — methanol — amoniak (30:3:0,5), ale ani tady
nebyl rozdil mezi Ry carfentanilu a thiofentanylu dostate¢ny.

Pii vyvijeni, kde byl jako sorbent pouzit oxid hlinity,
bylo dosazeno nejlepSich vysledki u mobilni faze
ethyl-acetat — hexan (7:3). Jednotlivé derivaty vykazovaly
dostatecné velké rozdily Ry a pfizniva byla i doba vyvijeni
chromatogramu (8 min). U této mobilni faze byla dale
testovana jeji stabilita po dobu 7 dni. Po cely ¢as sledova-
ni se Ry sledovanych analytii neménily.

Mez detekce provadéné pomoci UV svétla (254 nm),
zjisStované vizualng, kdy byla skvrna jasné patrna, se po-
hybovala okolo jednoho mikrogramu u vSech analytl
s vyjimkou thiofentanylu (750 ng). Z vybranych ¢inidel
poskytovaly nejlepsi vysledky siran méd’naty v kombinaci
s jodidem draselnym (na silikagelu) a Dragendorffovo
¢inidlo (na oxidu hlinitém). V obou pfipadech dosahla
mez detekce hodnoty 250 ng pro carfentanil, lofentanil
a ocfentanil a 200 ng (Dragendorff na oxidu hlinitém),
resp. 100 ng (CuSO4 + K1 na silikagelu) pro thiofentanyl.

Tabulka V

Hodnoty meze detekce analytli na stacionarnich fazich

Sorbent Analyty Mez dikazu [ng]

UV 254 nm Dragendorff CuSO, + KI

Silikagel 60 Fys4 Carfentail 1000 500 250
Lofentanil 1000 500 250
Ocfentanil 1000 500 250
Thiofentanyl 750 250 100

Oxid hlinity 60 F,s4 neutral Carfentail 1000 250 1000
Lofentanil 1000 250 750
Ocfentanil 1000 250 1000
Thiofentanyl 500 200 250
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Na zakladé ziskanych vysledki (dé€licich schopnosti,
Casu vyvijeni a stability MF) byla jako nejvhodnéjsi pro
identifikaci sledovanych derivatti fentanylu pomoci TLC
vybrana soustava, kde staciondrni fazi tvoii ,,Oxid hlinity
60 F,s4 neutral a mobilni faze se sklada z ethyl-acetatu
a hexanu v poméru 7:3.

Zavér

V praci byly provéteny moznosti vyuziti TLC pro
rychlé urceni vybranych sloucenin fentanylového typu
v podminkach polni analyzy. Byly vypracovany optimali-
zované postupy identifikace jednotlivych analyti a vytvo-
fen navrh systému déleni latek zaloZzeného na kombinaci
jednoduchych chromatografickych soustav a detekénich
¢inidel.

Ptestoze je v soucasné dobé¢ TLC na modernich pra-
covistich jiz opomijena a ve vétSin€ stacionarnich chemic-
kych laboratofi je chromatograficka analyza nahrazena
sofistikovanymi pfistroji, stale zaujima v polni analyze
s vyuzitim mobilni chemické laboratofe PPCHL — AL2/ch
podstatnou roli v pfipadé nutnosti provedeni polni analyzy
neznamych vzorkd a identifikace zajmovych vojensky
vyznamnych chemickych latek pro operacni ticely.
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R. Jelinkova®, I. Moravcova”, and P. Zuja® (“ Insti-
tute of Protection against Weapons of Mass Destruction,
Vyskov, University of Defence, Brno, Czech Republic,
b Centre of Protection against Weapons of Mass Destruc-
tion, Vyskov, Czech Republic): Orientation Test for the
Presence of Fentanyl Derivatives by Thin-Layer
Chromatography

The article contains information on the properties of
fentanyl derivatives and a method for their simple orienta-
tion identification. Thin-layer chromatography (TLC) was
deliberately chosen to perform the experiment because it
is the most suitable method for rapid analysis of the col-
lected sample under the conditions of the field chemical
laboratory operated by the Army of the Czech Republic.
On the basis of the experimental work performed, it was
found that the most suitable system for the identification
of the fentanyl derivatives of interest by TLC is a system
where the stationary phase consists of "alumina 60 F254
neutral” and the mobile phase is comprised of ethyl ace-
tate and hexane in a ratio of 7:3. The findings are fully
usable in practice and will be included in the standard
operating procedures for the determination of these types
of substances in the Field Transport Chemical Laboratory
PPCHL-AL2/ch, most likely in the form of a certified
methodology.

Keywords: new psychoactive substances, carfentanil, lo-
fentanil, ocfentanil, thiofentanyl, thin-layer chromatog-

raphy
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