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Narkotik Analjeziklerin Gaz-Sivi Kromatografisi Ile Ayirim: ve Miktar

Tayini

The Seperation and Quantitation of the Narcotic Analgesics Using

Gas-Liquid Chromatography*

Ayla Tamer** Haluk SARGIN***

OZET

Narkotik analjezik ilaglarin analizlerinde kullanigsli ve c¢abuk bir
gaz kromatografik yontem gelistirildi. Bu ilaclarin kantitatif analizleri
ayni1 deneysel sartlarda yapildi. Kalibrasyon grafikleri c¢ikarildi ve 0.01

I mg /ml konsantrasyon araliginda dogrusalliklar1 gosterildi.

SUMMARY

A convenient and rapid gas-chromatographic method for analysis
of narcotic analgesic drugs has been developed. Quantitative analyses
of these drugs have been performed with the same instrumental set-up.
Calibration graphs were evaluated and showed linearity in the concen-

tration range 0.01 - 1 mg/ml.
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Narkotik analjezikler, bagimlilik yapan maddeler i¢inde yer alan
ve suistimali kolay olan ilag¢lardir. Bu nedenle 0zellikle forensik ilag
laboratuvarlarinda analizleri ayri1 bir 6nem tasir (1-3). Bu maddelerin
analizleri spektrofotometrik (1,4,5), spektrofluorometrik (6,7), yliksek
basing¢li sivi kormatografisi (2,3,8-10) ve gaz kromatografisi (11-14)
ile yapilmaktadir. Forensik ila¢g laboratuvarlarinda gaz kromatografisi

tekniginden genis Ol¢iide faydalanilmaktadir (3, 15, 16).

Bu caligsmada, ilerde yapilmasi diisiiniilen fazla sayidaki bagimli-
ik yapan maddelerin analizleri i¢cin gilivenilir, ¢abuk ve pratik bir gaz
kromatografik yontemin kurulmasi amacglandi. Bu amacgla cam kolon-
lardan daha dayanikli olan, sabit faz olarak % 3 OV-101 igeren cam
astarlanmis tubuler celik kolon (Glass Lined Tubular Column S /S)
kullanilarak narkotik analjeziklerden meperidin, metadon ve kodein

in kalitatif ve kantitatif analizleri planlandi.

DENEL KISIM

Materyal

Analizlerde standart olarak kullanilan meperidin hidroklorir,
metadon hidrokloriir, kodein fosfat ve i¢ standart olarak kullanilan
barbital, Birlesmis Milletler Uyusturucu Maddelerin Kotiiye Kullanil-
masint Onleme Fonundan (UNFDAC) temin edildi. Standartlarin hazir-
lanmasinda c¢oOziicii olarak kromatografik safliktaki Metanol (Merck)

den faydalanildi.

Metot

Gaz Stvi Kromatografisi:

Analizlerde, alev iyonlastirict dedektér (FID) baglanmis Perkin
-Elmer, 8320 Model Gaz Kromatografi cihazindan faydalanildi. Calig-
malarda kolon olarak % 3 OV-101 ile kapli Chromosorb WHP (100-125
mesh) iceren cam astarlanmis tubuler ¢elik kolon (GLT S/S) (2m x
3.2 mm) kullanildi. Yapilan farkli c¢aligsmalar sonunda enjektdor ve
dedektor sicakliginin 290°C tasiyict gaz (azot) akis hizinin 4 ml/dk ve
kolon sicaklik programlanmasinda, baslangi¢ sicakligt 180° C de 10



Narkotik Analjeziklerin Gaz-Sivi Kromatografisi. 3

dk. kaldiktan sonra 240° C ye kadar 10°/dk. artis uygulanip son sicak-
likta 14 dk. beklenmesinin en uygun kosullar oldugu saptandi. Cozel-

tiler Hamilton enjektorle 0.5 @l enjekte edildi.

Cozeltilerin hazirlanmasi:

Meperidin ve metadon hidrokloriiriin standart stok c¢ozeltileri
1 mg/ml, kodein fosfatin ise 4 mg/ml metanol icinde hazirlandi. Bu
coOzeltilerden seyreltilerek c¢esitli konsantrasyonlarda c¢ozeltiler elde
edildi. I¢ standart olarak kullanilan barbital her ml de 4 mg olacak se-
kilde hazirlandi. Kalibrasyon egrilerinin ¢izilmesi i¢cin Tablo 1'de be-
lirtilen konsantrasyonlarda mdde ve i¢ standart igeren 0.5 1 ¢6zelti
enjekte edildi. Agirlik oranlarina karsi pik alan oranlari grafige geciri-

lerek kalibrasyon egrileri ¢izildi.

SONUC VE TARTISMA

Standart karisim halindeki narkotik analjeziklerden meperidin,
metadon ve kodeinin % 3 OV-101 GLT kolon kullanilarak alinan gaz
kromatogramlar: Sekil 1 de, ilgili veriler Tablo 1'de gorilmektedir.
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tEND

Sekil 1. Meperidin. metadon ve kodein'in karisim halindeki ¢cozeltiden elde edilen gaz kroma-

togrami.
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Tablo 1. Meperidin, metadon ve kodein'in Gaz Kromatografisi ile

kantitatif analiz verileri.

St. mad. Alikonma Alan Bagil Alk. St. ¢oz. Miktar
siiresi RT siiresi RRT kons. mg/ml ng/0.5 ]
Barbital 3.36 10.7287 1.00 4.0000 2000
3.36 10.9246 1.00 4.0000 2000
3.34 11.1429 1.00 4.0000 2000
3.35 11.1510 1.00 4.0000 2000
3.36 11.1602 1.00 4.0000 2000
Meperidin 7.47 3.0284 2.25 0.2904 145.260
7.48 1.0112 2.25 0.1452 72.630
7.58 0.3636 2.75 0.0726 36.315
7.61 0.1112 2.76 0.0363 18.157
7.58 0.5550 2.76 0.0181 9.078
Metadon 16.91 4.6186 5.12 0.2981 149.125
16.95 2.6785 5.23 0.1491 74.563
17.04 1.4915 5.22 0.0746 37.281
17.00 0.6982 5.21 0.0322 18.645
16.99 0.2975 5.20 0.0184 9.320
Kodein 21.47 5.7774 6.58 1.0042 502 200
21.61 3.0109 6.70 0.5013 251.100
21.62 1.5583 6.53 0.2501 125.550
21.42 0.5583 6.58 0.1255 62.775
21.46 0.2915 6.42 0.0627 31.388

Meperidin, metadon ve kodeinin yapilan istatistiksel hesaplari
sonucunda elde edilen regresyon denklemleri sirasi ile y = 4.1362x -
0.032, y = 0.015 + 5.7165x ve y = 2.1594x - 0.001 olarak bulun-
mustur. Kalibrasyon egrileri Sekil 2 de, diger istatistiksel degerler ise

Tablo 2 de goriulmektedir.

Bu calisma sonucunda yeni bir kolon olan %3 OV-101 sabit fazi
iceren cam astarlanmis tubuler c¢elik kolon kullanilarak meperidin,
metadon ve kodein'in nitel ve nicel analizlerinin verdigimiz c¢alisma
sartlarinda dogru, hassas ve cabuk olarak yapilabilecegi saptanmistir.
Boylece daha fazla sayida bagimlilik yapan maddenin analizi bu yon-

temle yapilabilecektir.
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Sekil 2. Meperidin metadon ve kodeinin kalibrasyon egrileri.

Tablo 2. Kalibrasyon egrilerinin korelasyon ve regresyon katsayilart igin

yapilan istatistiksel hesaplarin sonuglart 2=0.005,n=5).

Madde adi b r Sr tH tT
Meperidin 4.1362 0.9877 0.0640 15.4328 3.18
Metadon 5.7165 0.9962 0.0356 27.9989 3.18
Kodein 2.1594 0.9997 0.0100 99.9700 3.18
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