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Problems with quantitative powder diffraction determination of d-Desoxyephedrine hydrochloride
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Abstract

Street samples of d-Desoxyephedrine hydrochloride —
metamphetamine hydrochloride, studied by XRD show in
majority of cases different relative intensities of diffraction
lines (200), (011), (002) and (120) in comparison with lev-
els tabulated in cards 14 — 0881 in PDF-2 database ICDD.
This fact makes difficult precise determination of this com-
pound by XRD.
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1-fenyl-2-methylaminopropan hydrochlorid, desoxyefed-
rin hydrochlorid, metamfetamin hydrochlorid, pervitin,
pernik, je v soucasné dob& na Ceském trhu nejfrekven-
tovanéjsi navykova latka vyrabénda z pomérné snadno
dostupnych surovin v ilegalnich podminkach. Jedna se o
latku s jednim chiralnim uhlikem v postrannim fetézci, viz.
obr. ¢. 1.

Muize byt izolovan ve dvou optickych izomerech (-) a
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Obr. 1. Desoxyefedrin hydrochlorid (metamfetamin
hydrochlorid)

(+), nebo v racemické smési. Vstupni surovinou pro vyrobu
desoxyefedrinu hydrochloridu (metamfetaminu hydro-
chloridu) redukénimi metodami je (-)-efedrin, (+)-pseudo-
efedrin, nebo jejich derivaty. Desoxyefedrin hydrochlorid
(metamfetamin hydrochlorid) takto vyrobeny byva (+)
izomer, ktery ma asi 4x vétsi u€inek na centralni nervovy
systém nez (-) izomer, ktery vykazuje silnéjsi kardiovas-
kularni efekt. Rozdil ve fyziologickém i¢inku je zplisoben
rozdilnou interakci se stereospecifickymi receptory. Race-
micky desoxyefedrin hydrochlorid (metamfetamin hydro-
chlorid) vznikd nejcastéji kondenzaci fenylacetonu a

metylaminu s naslednou redukci. Ze statistickych prament
vyplyva, ze krom¢ cannabinoidli (marihuana a hasis), je
desoxyefedrin hydrochlorid (metamfetamin hydrochlorid)
v soucasné dob& v CR nejmasovéji zneuzivana navykova
latka mezi stfedoSkolaky a vysokoskolaky, priblizné 4x
vice nez heroin a kokain.

Desoxyefedrin hydrochlorid (metamfetamin hydro-
chlorid) ve form¢ (+) izomeru a racemat jsou latkami
uvedenymi v pfiloze 5 zékona 167/1989 Sb. o navykovych
latkach a o zméné nekterych dalSich zakont ve skupiné
psychotropnich latek, zarazenych do seznamu II podle
Umluvy o psychotropnich latkach, vyhlagka & 62/1998
Sb., coz obecné je skupina psychostimulancii s vysokym ri-
zikem vzniku psychické zavislosti.

Znalci z oboru zdravotnictvi, odvétvi toxikologie, jsou
Casto zadani organy ¢innymi v trestnim fizeni o provedeni
analyz zadrzenych vzorkid ilegalné pripravenych drog.
Kromé identifikace Gcinnych slozek jsou zadani i o jejich
kvantifikaci za i€elem zjisténi, zda byla naplnéna skutkova
podstata nékterého z tzv. drogovych trestnych ¢ind, nej-
Castéji diskutovaného trestného ¢inu podle § 187a trestniho
zakona. Toho se dopusti ten, kdo bez povoleni pfechovava
omamnou, nebo psychotropni latku, nebo jed v mnozstvi
veétsim nez malém. Jinymi slovy kvalifikaénim rozhranim
mezi trestnym ¢inem a piestupkem je pravé mnozstvi dro-
gy drzené pro vlastni potiebu vyjadiené mnozstvim veétsim,
(mensim), nez malym. Nejvyssi statni zastupce stanovil
orientaéni mnozstvi jednotlivych navykovych latek, pova-
zované jesté za mnozstvi malé. Pro desoxyefedrin hydro-
chlorid (metamfetamin hydrochlorid) je toto mnozstvi
maximaln¢ 0,5 g.

Toxikologické laboratofe v CR provadgji kvalitativni a
kvantitativni analyzy navykovych latek chromatografic-
kymi metodami. Spoluprace s laboratofemi disponujicimi
praskovou rentgenovou difrakéni analyzou skytd moznost
rychlého roztiidéni velkého souboru zadrzeného materialu.
Jeji prednosti je velmi rychld a spolehliva identifikace
anorganickych pfimési, ptipadné organickych latek, které
jsou z hlediska svého toxikologického ucinku nevyznam-
né, hraji vSak vyznamnou roli pfi posouzeni koncentrace a
Cistoty navykové latky. Casto se v souboru doli¢nych pied-
meth vyskytuji latky, které nejsou pfimo navykovymi
latkami, ale slouzi k jejich fedéni pted distribuci. Jedna se
napf. o uhli¢itan hofe¢nato-vapenaty, glutamat sodny, glu-
koézu. V zabaveném materialu lze najit i takové kuriozity,
jako napiiklad antibiotika (napf.cefadroxil monohydrat),
malifskou hlinku a jiné. Dal$im tkolem je pak stanoveni
kvantitativniho slozeni jednotlivych vzorkt drog.
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V analyzovanych vzorcich se jedna bud’ o Cisty
desoxyefedrin hydrochlorid (metamfetamin hydro-
chlorid), nebo o ¢isty efedrin hydrochlorid a nejcastéji
o smési desoxyefedrinu hydrochloridu (metamfeta-
minu hydrochloridu) s fedici latkou. Nejvétsi podil ve
sledovanych vzorcich vSak tvofi smési desoxyefed-
rinu hydrochloridu (metamfetaminu hydrochloridu)
s efedrinem hydrochloridem. Pfi identifikaci desoxy-
efedrinu hydrochloridu (metamfetaminu hydrochlo-
ridu) a kvantitativnim stanoveni jeho podilu ve
smésich vSak nastava jisty problém. Jako standard lze
pouzit v tomto piipadé¢ pouze kartu PDF 14-881
patiici d-desoxyephedrinu hydrochloridu, protoze
karta od (-) izomeru neni k dispozici. Protoze snahou
ilegalnich vafi¢u téchto latek je pfipravit (+) izomer
z divodu jeho vyssi G¢innosti na centralni nervovy
systém, oCekaval se nalez latek totozny se standardem
karty 14-881. Realna situace je vSak takova, ze u
zadrzenych vzorkt oznacenych D16A, D16B, C1B
identifikovanych jako cisty desoxyefedrin hydro-
chlorid (metamfetamin hydrochlorid) odpovidaji
polohy difrakénich linii standardu, ale intenzity
nejsilngj$ich difrakénich linii jsou zcela typickym
zpusobem piehozeny, viz. obr. ¢. 2 a tab. ¢. 1.

Tento jev pak komplikuje kvantitativni vypocet v
ptipadé smési. Pouze dva z pfiblizné tficeti sledo-
vanych zadrzenych vzorku cistych desoxyefedrinid
hydrochloridi (metamfetamint hydrochloridi) HIA,
13, vykazovaly pribliznou shodu v intenzitach s tidaji
karty 14-881, obr. €. 3. Z vySe uvedené¢ho divodu
byly separovany pomoci kapilarni elektroforézy Cisté
(+) a (-) izomery a racemat v rizném poméru obou
optickych izomerti desoxyefedrinu hydrochloridu
(metamfetaminu hydrochloridu). Separace byla pro-
vedena na pfistroji SpectraPHORESIS 100 s rych-
losnimajicim detektorem SpectraFOCUS (TSP)
v nepokryté kiemenné kapilafe o délce 75 cm (efek-
tivni délce 45 cm), a vnitinim priméru 75 m, pfi
vlozeném napéti 30 kV, vinové délce 200 nm. Jako
zékladni elektrolyt byl pouzit 100 mmol.1" fosfat-
TRIS o pH 2.5, 25 mmol. 1" hydroxypropyl-
—cyklodextrin, viz obr. ¢. 4.

Rentgenove difrakéni zdznamy €istych optickych
izomerti (+) a (-) desoxyefedrinu hydrochloridu
(metamfetaminu hydrochloridu) jsou naprosto iden-
tické, viz. obr. ¢. 2 a 3 atab. 1, v€etn¢ typické zamény
intenzit linii oproti PDF kart¢ 14-881. Nelze je tedy

Tabulka 1. Srovnani d, I hodnot standardi (+) a (-) izomeru
desoxyefedrinu  hydrochloridu (metamfetaminu hydrochloridu) se
zabavenym vzorkem a s daty PDF karty 14-881.

+) ) zadrzeny 14-881d-desoxyephe

desoxyefedrin | desoxyefedrinh | vzorekD16a | drin hydrochloridd

hydrochlorid | ydrochlorid

(metamfetamin | (metamfetamin

hydrochlorid ) | hydrochlorid)
dAy 1 d A 1 d(A) T |dA) 1 hkl
10.808 14 10.704 19 10.704 20| 10.800 6 100
7.138 3 7.081 3 7.092 10| 7120 6 001
6335 3 6290 2 6308 3| 6320 6 -101
6.075 8 6.042 6 6.050 9 |6.070 45 110
5638 5 5609 3 5616 8|5630 6 101
5.398 100 5.372 100 5379 100 | 5400 25 200
5120 22 5.09 15 5102 37| 5110 100 011
4796 2 4.775 1 478 24791 10 -111
4470 8 4453 6 4461 134466 20 111
4353 9 4336 9 4341 64349 16 -210
4.062 1 4.051 1 4.058 1] 4061 2 201
3897 3 3.880 2 3883 513892 6 -211
3.562 24 3.551 20 3553 723562 25 002
3520 7 3.509 5 3513 2| 3517 2 -102
3.480 7 3.466 4 3472 13475 65 120
3.391 8 3.378 8 3378 3| 3388 6 -301
3269 2 3.255 3 3264 123262 16 102
3207 1 3.195 1 3200 2] 3173 20 -121
3175 7 3.167 5 3.167 15 3.162 2 -202
3.064 6 3.054 6 3.058 5(3.060 2 301
3.039 2 3.028 2 3.028 7(3.035 12 220
2.869 1 2.863 1 2.861 12866 4 -221
2.828 3 2.819 4 2823 8|284 2 311
2.729 1 2.717 1 2.721 212724 4 221
2637 6 2.629 8 2,631  6]2.635 4 401
2.541 1 2.531 2 2.531  2]2.539 4 -122
2440 2 2.433 3 2437 32439 6 122
2426 1 2418 2 2.423 1]2.424 1 401

pomoci rentgenové difrakci analyzy navzajem odlisit.

Otazkou také zlstava spolehlivost udaji PDF karty

14-881. I kdyz hodnoty vzdalenosti mezimiizkovych

rovin a intenzit difrak¢nich linii karty 14-881 byly ziskany
filmovou metodou, neda se pfedpokladat zdmeéna tak
vyrazné odlisnych relativnich intenzit zminénych linii
(200) I=25 s 1inii (011) I=100. Zde se nabizi otazka vlivu
ptipadné textury u vzorkl desoxyefedrinu hydrochloridu
(metamfetaminu hydrochloridu). Ta byla eliminovana
ptipravou vzorkl pro méfeni rentgenové difrakce sypanim
do méficich misek bez pouziti péchovani a méfenim
v nékolika pootocenych polohach. Jak plyne z obrazk ¢. 2
a ¢. 3, kde jsou srovnany difrakéni zdznamy Cistych izome-
i se zadrzenymi vzorky z rGznych laboratofi, ne vzdy je

tato nesrovnalost v intenzitach difrak¢énich linii tak
markantni. S timto problémem je spjata spolehlivost kvan-
titativnich vypoc¢ti provedenych z rtg. dat u smési desoxy-
efedrinu hydrochloridu (metamfetaminu hydrochloridu)
s fedicimi latkami. Ovéfeni kvantitativniho stanoveni z rtg.
dat bylo provedeno pomoci CHN elementarni analyzy u
smési desoxyefedrinu hydrochloridu (metamfetaminu
hydrochloridu) s glukdzou, kterd se nejcastéji pouziva
k fedéni drog. Vysledky elementarni CHN analyzy a
vysledky ziskané z primérné hodnoty nékolika vypoctu z
rtg. difrakcénich zaznami ziskanych nékolika méfenimi
jsou v dobré shodg¢, viz tab. €. 3. V pfipad¢ smési desoxy-
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efedrinu  hydrochloridu  (metamfetaminu
hydrochloridu) s efedrinem hydrochloridem,
coz jsou nejCastéji se vyskytujici smési
v zadrzenych vzorcich, nemtze elementarni
CHN analyza poskytnout odpovidajici
vysledek, protoze molekuly obou latek se lisi
pouze jednim atomem kysliku. V tomto
ptipadé se vsak jedna o latky, které obé maji
psychotropni t¢inky.

Otazkou tedy zlstava, co ve skuteénosti
zpusobuje riznost naméfenych intenzit dif-
rakénich linif u nékterych zadrzenych vzorka
a Cistych optickych izomer desoxyefedrinu
hydrochloridu (metamfetaminu hydrochlori-
du) oproti udajum tabelovanym v karté a
jakou latku reprezentuji data karty PDF ¢.
14-881. Existuji indicie naznacujici, ze by
popsané rozdily v intenzitach difrakénich linii
studovanych vzorkid mohly zpisobovat rizné
zpusoby ptipravy v riznych ilegdlnich labo-
ratofich. Tato problematika bude intenzivné i
nadale studovana v souvislosti s nartistajicim
celospolecenskym problémem.

Deékuji Mgr. Janu Wallovi za grafické zpra-
covani obrazkii.
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Obr. €. 3: Srovnani standardl (+) a (-) izomerd desoxyefedrinu.HCI se zabavenymi vzorky
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Obr. €. 2: Srovnani standardu (+) a (-) izomert desoxyefedrinu.HCI se zabavenymi vzorky
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Tabulka. 2. Srovnani kvantitativnich vypocti vybranych vzorku z rtg. dat a elementarni CHN analyzy.

Teorie CHN Vysledky CHN
Vzorek | Vysledky z rtg.difrakce piedpokladané smési métené smési Slozeni dle CHN
%N %C %H %N %C %H
: o, 9
9 ?;Z‘;:gslffﬁrcf Hel f;f’ 7.45 63.86 8.57 749 64.68 9.06 X
- ()
13 Desoxyefedrin HCI 7.54 64.68 8.68 7.78 61.96 9.68 -
Desoxyefedrin HCl ~ 65% 45 - 60%
19 glukoza hydrat 350, 4.79 54.35 8.11 4.11 50.68 8.88 40 - 55%
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Obr. 4. CE separace enantiomer; metamfetaminu HCI.
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