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ABSTRAKT

Univerzita Karlova
Farmaceuticka fakulta v Hradci Kralové

Katedra analytickej chémie

Kandidat: Barbora Kubulkova
Skolitel’: doc. PharmDr. Hana Sklenafova, Ph.D.

Néazov diplomovej prace: Vyuzitie Ramanovej spektrometrie pre identifikaciu

organickych latok a ich rozlisenie v realnych vzorkéach

Néplnou tejto prace bolo testovanie a identifikdcia vybranych lieCivych pripravkov
prostrednictvom Ramanovej spektrometrie. Testované latky boli hromadne vyrabané
liecivé pripravky. Vzorky, ktoré bezne pozname zo sortimentu lekarne sme rozdelili do
skupin podl’a terapeutickych skupin a lickovej formy.

Pripravky boli zo skupiny antipyretik na pripravu horacich napojov, dalej §lo o kibnu
vyzivu vo forme granuldtu a tabliet, vitaminy a analgetika vo forme pevnych tabliet.
Porovnavané boli tiez Struktarne podobné latky.

Ked’Ze pri Ramanovej spektrometrii vyuzivame to, Ze ide o bezkontaktnt analyzu, vzorky
neobalenych tabliet boli merané aj cez ich garanc¢né balenie - blistre. Lie¢ivé pripravky
vo forme granuldtu boli merané priamo alebo rozpustené v destilovanej vode
a analyzované ako roztoky.

Pre identifikaciu boli analyzované vzorky latok a ich spektra porovnavané so Standardmi,

nameranymi za rovnakych podmienok.
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ABSTRACT

Charles University
Faculty of Pharmacy in Hradec Kralové

Department of Analytical Chemistry

Candidate: Barbora Kubulkova
Supervisor: doc. PharmDr. Hana Sklenatova, Ph.D.

Title of diploma thesis: Application of Raman spectrometry for identification of organic

substances and their differentiation in real samples

The objectives of the thesis were to perform analysis and identification of specific
pharmaceutical products using Raman spectrometry. The analyzed products were bulk-
produced pharmaceuticals. The samples, common sortiment in pharmacy, were divided
into the groups based on the therapeutic class and dosage form.

The samples included antipyretics in the form of hot-drink preparations, joint nutrition in
the form of granulates and tablets, vitamins and analgesics in solid dosage form — tablets.
Also, structurally similar substances were compared.

Raman spectrometry is contactless analytical method, which allowed us to measure the
samples of uncoated tablets via compliance packaging — blisters. The pharmaceuticals in
the dosage form of granulates were analyzed directly or dissolved in the distilled water
and analyzed as solutions.

The spectra of the analyzed samples were compared with spectra of the respective active

substances.
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Zoznam pouzitych skratiek
RS Ramanova spektrometria
HVLP Hromadne vyrabané lieCivé pripravky

IC Infracervené spektrum



1 Uvod

Analytické metoédy na identifikaciu latok st stale v progrese, zdokonaluju sa
a nachadzaju praktické uplatnenia v mnohych oblastiach. Jedna z takychto metdd je tiez
Ramanova spektrometria.

Hoci tato analytickd metoda bola vyvinuta uz v 20. storo¢i, do povedomia l'udi
v Ceskej a Slovenskej republike sa dostala hlavne vd’aka methanolovej afére. Ramanov
spektrometer bol vyuzivany pri zaistovani nevyhovujucich flias s alkoholom s vysokym
obsahom methanolu.

Principom metody je skumanie vibracnych zmien molekul. Na zaklade
charakteristickych funkénych skupin a vizieb, ndm kazda latka vykazuje urcité spektrum.
S néslednym porovnanim so Standardmi latok a pri zhodnosti charakteristickych pasov,
sme schopni dokazat' pritomnost’ identifikovanych latok, ktoré su v pripravku
v dostatoc¢nej koncentracii.

Postupne sa Ramanova spektrometria stdva viac vyuZzivanou metéodou pri

identifikacii latok, hlavne pre jej rychlost’ a jednoduchu pripravu skimanych vzoriek.



2 Ciel prace

Cielom diplomovej prace bolo preukazat vhodnost vyuzitia Ramanovej
spektrometrie pri identifikacii obsahovych latok v lieCivych pripravkoch u hromadne
vyrabanych lieCivych pripravkov z roznych terapeutickych skupin. Pri identifikacii boli
merané Standardy danych obsahovych latok anasledne porovnavané spektra
s jednotlivymi testovanymi vzorkami lie¢iv. Pri hodnoteni bola testovana taktiez
vhodnost’ daného pristroja pre identifikaciu latok obsiahnutych v nizkych koncentraciach.
Analyza prebiehala pri r6znych integracnych Casoch a pre zlepsSenie analyzy boli pevné

vzorky homogenizované.



3 Teoreticka cast’
3.1 Ramanova spektrometria

Ramanova spektrometria (RS) patri medzi nedeStruktivne analytické metody.
Zaciatok RS siaha az do 20. storocia, ale uplatnenie nachadza hlavne v poslednych
desatroGiach. Nazov nesie po indickom vedcovi Candrasékharu Venkatau Ramanovi.
Predmetom jeho vyskumu bola hlavne akustika a optické metody. Pri Studiu, na
molekulach kvapalin a na pevnych latkach popisal jav neelastického optického rozptylu,
ktory je podstatou metddy a nesie meno Ramanov rozptyl. Za tento objav bol v roku 1930
oceneny Nobelovou cenou. Stal sa tak prvym nositelom tohto vyznamného ocenenia

z azijského kontinentu [1-4].

Obrazok 1 C.V.Raman [3]

Princip Ramanovho javu si vysvetlujeme nasledovne. Po oZziareni molekuly
monochromatickym Ziarenim z laserového zdroja méZe nastat’ niekol’ko situdcii. Cast’
ziarenia je latkou absorbovand, cast' prenikne bez nejakych nésledkov a Cast’ je

rozptylena.

Rayleigov rozptyl je charakterizovany pruznou zrazkou fotonu vystupujiceho zo
ziarenia a molekulou sktimanej latky. Pri tejto zrdzke sa molekula na kratky moment
dostane do excitovaného stavu. Zékladny stav molekula dosiahne po par sekundach
a ziarenie, ktoré sposobilo tato zmenu je d’alej rozptylené. Uvol'nena energia fotonu je

rovnaka ako pred zrazkou a rozptylené svetlo ma rovnaku vinova dizku [5,6].

10



Ramanov rozptyl popisuje nepruzni zrazku molekuly a fotonov zo Ziarenia. Pri
zrazke mozu fotony zo zdroja stratit’ alebo ziskat’ energiu. Preto ziarenie, ktoré po zrazke
vystlpi zo vzorku bude mat rozdielnu vinova dizku ako Ziarenie vstupujiice. Rozdiel
frekvencii tychto Ziareni oznacujeme ako Ramanov posun. Vo vysledku sa nam prejavi

ako pas Ramanovho posunu uréitej vinovej dizky a intenzity [5-7].

Nepruzna zrazka v molekule sposobi vibracné zmeny a molekula sa dostdva do
inych energetickych hladin. Ak pri zrazke je molekula uvedena zo zakladneho stavu
s energiou Eo do excitovaného stavu a po vyziareni fotonu ostava v hladine vyssej energie
volame to Stokesov rozptyl. Ak v§ak molekula pred zrazkou je v hladine vyssSej energie
ako Eo a po rozptyleni ma vyziareny foton viac energie hovorime o anti-Stokesovom

rozptyle [5-8].

Ramaniiv a Rayleighiv rozptyl
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Obrazok 2 Schéma Ramanovho rozptylu [9]

3.2 Identifikacia spektier v Ramanovej spektrometrii

Po zmerani skimanej latky Ramanovym spektrometrom dostaneme spektrum,
vd’aka ktorému na zéklade pasov Ramanovho posunu vieme identifikovat’ danu latku.
Hlavnou charakteristikou danej latky su funkéné skupiny a ich vézbové usporiadanie
v molekule.

Interpretdcia Ramanovych spektier je podobné ako interpretacia infraCervenych
spektier (IC), aviak intenzita pasov sa v jednotlivych spektrach navzajom ligi. Je to
sposobené rozdielnym fyzikdlnym principom oboch spektrometrii [5,10,11].

Intenzita pasov v Ramanovych spektrach stvisi so zmenou polarizovatel'nosti

molekuly. IntenzivnejSie pasy su pre symetrické vibracie molekul nez pre asymetrické.
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Velkt intenzitu dévaju pasy viacnasobnych symetrickych vézieb, napr.-C=C-,-C=C-,
-N=N-. Vzhl’ad spektier je teda ovplyvneny symetriou molekuly a symetriou jednotlivych
vibra¢nych pohybov [5,6].

Valen¢né vibracie silno polarnych —N-H, -O-H vézieb davaju velmi silnu
absorbciu vIC, ale slabi intenzitu v RS. Karbonylové a karboxylové skupiny
a aromatické zlieniny davaju dobri intenzitu ako v RS tak aj v IC. U skupin ako st
0=C=0, C-0-C, N=C—N, atd’., byva jedna symetrickd a jedna asymetrickd vibrécia.
Ramanov spektrometer intenzivnejSie zobrazi symetrickl a asymetricka vibracia bude

intezivnejsia v IC spektre [5,10,11].

Ramanove spektrum sa ¢asto oznacuje aj ako ,,otlacok palca* (fingerprint region).
Jednd sa orozsah spektra s Ramanovym posunom od 200 do 2000 cm™. V tomto
rozmedzi sa nachddzaju pasy popisujuce celkova Struktiru molekuly. Pri porovnani
zmeranych spektier, ktoré analyzuju celt molekulu, za rovnakych podmienok
a fyzikalneho stavu latky, vieme nésledne identifikovat’ aj nezndmu skimanu latku

[12,13].

3.3 Praktické vyuzitie Ramanovej spektrometrie

RS patri k ve'mi vyhl'addvanym a vyuzivanym metdédam. Tieto pristroje najdeme
v roznych vyskumnych analytickych centrach ale aj v inych oblastiach. ZvySujuci sa
zaujem pre zlepSovanie kvality vyrobkov v chemickom, farmaceutickou, potravinarskom
a pol'nohospodarskom priemysle vyvolal vyznamny dopyt po RS, ako ¢asovo mene;j

naro¢nej metdde, vyuZivanej v procese vyroby a hodnotenia kvality [10,14].

Velky vyznam maji pri vyskume, vyvoji a kontrole lieciv. Lie¢ivd podavané
pacientom musia byt hlavne bezpec¢né a ucinné. Pripady, kedy sa k pacientom dostavaji
falo$né liecivé pripravky, ohrozujuce zdravie, nastdvaju coraz Castejsie. S globalizaciou
a rozvojom internetového obchodovania tento fenomén nad’alej rastie. Laboratdria na
kontrolu lieiv zohravaju aktivnu ulohu v boji proti falSovanym produktom. Podozriva
vzorka sa vo vSeobecnosti analyzuje pomocou kombinacie niekol’kych réznych metod.
Analyza falSovanych liekov je vzdy naro¢na, ked’Ze zloZenie takychto vzoriek nie je vzdy
zname. Laboratérid musia Casto vykonavat’ skusky s obmedzenym mnozstvom vzorky.
Je preto vhodné vybrat’ mélo destruktivnu metoddu. RS je jednou z nich. Vdaka RS vieme

identifikovat’ hlavné obsahové latky, vedl'ajSie, popripade primesi [4,16-20].
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Analyza je mozna u latok organickych aj anorganickych a ich zmesi, v pevnom,
plynnom aj kvapalnom stave. Pristroj nedetekuje pritomnti vodu, neovplyviiuje ndm

vysledky skiimanej latky a tak sme schopni merat’ aj koncentrované vodné roztoky [2,5].

Zaujimavu oblast’ vyskumu tvori vyuzitie RS v medicinskej sfére a to v detekcii
buniek in vivo. Tato metdda poskytuje informacie o bunkach v ich prirodzenom stave.
Pri merani spektier nie je potrebna biopsia a za par sekind vieme ziskat’ dané spektrum.
Zvlastny zaujem v poslednej dobe ma RS pri diagnostikovani roéznych typov
rakovinovych ochoreni. Napriklad rakovinové bunky mozgu maji nizsi obsah lipidov
a na zaklade tohto vieme spol'ahlivo oddelit’ zdravé tkanivo od toho zmeneného. Taktiez

tito metddu okrem buniek a tkaniv mozeme vyuzit' vo virologii [2,21,22].

RS sa stala silnym analytickym nastrojom na hodnotenie kvality potravin.
Preskiimava sa najnovsi pokrok v aplikacii metéd na hodnotenie kvality v réznych
druhoch potravin vratane mésa, mliecnych vyrobkov, oleja, napojov, plodin, zeleniny a
ovocia. Tieto analyzy maji odhalit’ pripadné podvody a predaj nekvalitnych potravin.
Medzi priklady patri napriklad substitcia olivového oleja slabo rafinovanym arasidovym
olejom. V poslednej dobe vsak trend predaja takychto potravin za u¢elom vysSieho zisku
narasta. V tejto sfére zakrocila aj svetova zdravotnicka organizacia (WHO), sprisnili sa

kritéria hodnotenia, pretoze takyto predaj mé negativny vplyv na zdravie l'udi [23-25].

Ked’ze rucné spektrometre su jednoduché na obsluhu a pomerne rychlo vedia
identifikovat’ obsahovu latku, tuto skutoCnost vyuziva tieZ modernd kriminalistika.
Uplatiiuju sa pri zaistovani pasovanych latok - vi¢Sinou drog, analyze podozrivych latok
na letiskovych kontrolach alebo colnych spravach. Rozpoznavaji popripade vybusninu,
alebo rozne iné latky ndjdené napriklad pri havariach, ktoré¢ by mohli ohrozit’ zdravie
Iudi. V tejto sfére ju tiez mo6zu vyuzit’ aj hasici [26].

3.4 Vyhody Ramanovej spektrometrie

Vyuzitie spektrometrickych technik v podmienkach RS je vyhodné, pretoze
analyzy su rychle, neinvazivne a jednoduché na pripravu vzoriek. Vzhl'adom na pouzitie
mdzeme konStatovat’ Siroky zaber skimanych latok. Analyza je nedeStruktivna, dochadza

k minimalnemu kontaktu so vzorkou atym padom ho nepoSkodime ani nijak

neznehodnotime, ako napriklad pri inych analytickych metodach.

13



Meranie mozZeme uskutoc¢iiovat’ aj v origindlnych primarnych obaloch, ako st
napriklad plastové blistre u tabliet alebo priehl'adné sklo pri tekutych liekovych formach
[2,4,18].

3.5 Nevyhody Ramanovej spektrometrie

Hoci je tato metdda podstatne univerzalna, st latky ktoré nie sme schopni touto
metoédou identifikovat. Medzi tieto skupiny latok patria niektoré kovy a vicSina
nekovovych prvkov, voda, bioatdbmové molekuly s ionovymi ¢i s idnovo polarnymi

vidzbami, bielkoviny, vysoko fluoreskujuce latky a d’alSie [27].

Stanovit' obsah nemdézme uroztokov, ktoré nie su Uuplne Ccire alebo su
charakteristicky sfarbené. O farebnosti braniacej v analyze, hovorime tiez u pevnych
latok, ktoré su tmavej farby alebo tvoria tmavé krystaly. Taktiez obsah potahovanych
tabliet v blistri nem6zeme urcit, pretoze povrch tychto tabliet je farebny o tiez

znemoznuje analyzu obsahovych latok vo vnutri [2,17].

14



4 Experimentalna ¢ast’

4.1 Pristrojové vybavenie

Disperzny prenosny Ramanov spektrometer i-Raman Plus (B&W Tek inc., Nicolet CZ
s.r.0., Praha, Ceska republika)

Excita¢ny laser s vinovou dizkou 785 nm

Vlékno optickej sondy

Drziak na optickd sondu a drziak na kyvetu

Detektor CCD pol'a

Software pre spracovanie dat: Spektroskopicky program BWSpec, od firmy B&W Tek

inc.

4.2 Pouzité chemikalie

Demineralizované voda: Vyrobend v zariadeni Millipore, Merck, Praha, CR
Paracetamol - Sigma Aldrich, Praha, CR
Kyselina askorbové - Sigma Aldrich, Praha, CR
Fenylefrin - Sigma Aldrich, Praha, CR
Methylsulfonylmethan - ACETRADE (99,73%)
Chondroitinsulfat - §. HS0601045
Glukosaminhydrochlorid - Fluka, Praha, CR
Diklofenak - Sigma Aldrich, Praha, CR
Propyfenazon - Sigma Aldrich, Praha, CR
Ibuprofén - Sigma Aldrich, Praha, CR

Kofein - Sigma Aldrich, Praha, CR
Theobromin - Sigma Aldrich, Praha, CR
Theofylin - Sigma Aldrich, Praha, CR
Skopolamin - Sigma Aldrich, Praha, CR
Homatropin - Sigma Aldrich, Praha, CR

Zmesna vzorka 1 a 2-vytvorené z pripravku Gool
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4.3 Stanovované vzorky

Na experimentalnu cast’ boli pouzité vzorky lie¢ivych pripravkov zaktpenych
v lekarni-HVLP. Pripravky boli zo skupiny antipyretik, horice népoje, s ufinnymi
latkami- paracetamol, fenylefrin a kyselina askorbova.

Latky glukozamin, chondroitin a methylsulfonylmethan boli vyuzivané pre
identifikaciu v kibnej vyzive. Dalej boli analyzované pripravky, pouZivané ako
analgetika, s obsahovymi latkami: ibuprofén, diklofenak, paracetamol, propyfenazon,
kofein. Kofein a kyselina askorbova boli hodnotené aj samostatne.

Pre identifikaciu podobnych latok boli testované purinové bazy-kofein, theofylin

a theobromin a tiez boli porovnavané dve latky-skopolamin a homatropin.
Zoznam pouzitych pripravkov a ich vyrobcov

Coldrex horuci napoj pre dospelych — SmithKline Beecham, S.A., Spanielsko
Coldrex horuci napoj Junior — SmithKline Beecham, S.A., Spanielsko
Paralen Grip — Zentiva, k.s., Ceska republika

Theraflu — Novartis Consumer Health S.A., Svajéiarsko

Coldrex tablety — Wrafton Laboratories Limited, Spojené Kralovstvo

Dona — ROTTAPHARM Ltd., irsko

Gool ~ACRAF S.p.A., Taliansko

Glukosamin Pharma Nord — Pharma Nord Praha s.r.0., Ceska republika
Proenzi — Proenzi s.r.o. Ceska republika

Tbalgin 200, Ibalgin 400, Ibalgin 600, Ibalgin fast — Zentiva, k.s., Ceska republika
Diclobene 50 — Merckle GmbH., Nemecko

Flector — IBSA Farmaceutici Italia Srl., Taliansko

Paralen 500 — Zentiva, k.s., Ceska republika

Paralen 125— Zentiva, k.s., Ceska republika

Kinedryl — Noventis s.r.0., Ceska republika

Hroznovy cukor Dr.Max — Dr.Max Pharma s.r.0. Ceska republika

Vitamin C Dr.Max. — Dr.Max Pharma s.r.o. Cesk4 republika

Ataralgin — Glenmark Pharmaceuticals s.r.o., Ceska republika

Valetol — Herbacos Recordati s.r.o., Ceska republika

Saridon — Delpharm Gaillard, Franctzsko
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4.4 Priprava vzoriek

Pri tejto analytickej metode je velkou vyhodou bezkontaktna analyza a to sme sa
snazili vyuzit’ a aplikovat’ pri samotnom merani nasich vzoriek. Neobalené tablety sme
merali priamo cez blistre alebo boli zhomogenizované a merané v sklenenych vialkach,
ako aj ostatné praskové liekové formy.

Prasky na pripravu hortcich ndpojov sme merali uz ako hotové lieCivé pripravky
v tekutej forme alebo bol praSok homogenizovany v roztieracej miske a nasledne
analyzovany vo vialkdch. Tekuté lieCivé pripravky boli merané tiez v sklenenych
vialkach.
4.5 Postup merania

Najskor boli zmerané Standardy latok pre identifikéciu vo vialke a spektra boli
zaznamenané v programe BWSpec. Na osi x mame hodnoty Ramanovho posunu a na osi
y jeho intenzitu. Hodnoty charakteristickych pasov latok boli zaznamenané do tabuliek.
Nasledne boli analyzované vybrané vzorky HVLP. Porovnanim polohy a poctu pasov

v spektrach Standardov a vzoriek sme identifikovali pritomné latky.
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5 Vysledky a diskusia

V tejto kapitole st uvedené vysledky identifikacie uCinnych latok v liecivych
pripravkoch atiez identifikidcia Struktirne podobnych latok. Vybrali sme liecivé
pripravky a latky, v ktorych sme oc¢akévali dobré odozvy pri Ramanovej spektrometrii.

Meranie prebiehalo pri integracnom c¢ase 5000 ms a 10000 ms.

Pri spracovani si uvedené najskor spektra jednotlivych standardov potom spektra
pripravkov. Ich identifikacia je zhrnutd v tabul’kach. Vo vicsine pripadov identifikacia
dopadla uspesne, ale boli tiez vysledky, kedy nebolo mozné stanovit dané latky.

Problémom bola nizka koncentracia alebo farebnost’ stanovovanej zmesi.
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5.1 Antipyretika-prasky na peroralny roztok (horice napoje)

5.1.1 Identifikdcia Ramanovych spektier Standardov paracetamolu, fenylefrinu
a kyseliny askorbovej
Paracetamol

Relakve nkrsih

200 400 =00 200 1000

Obrazok 3 Ramanove spektrum paracetamolu pri 5000 ms

Kyselina askorbova

Relakwe Dkrap

L= - -

Remen SHiE fineed fomf)

Obrazok 4 Ramanove spektrum kyseliny askorbovej pri 5000 ms
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Fenylefrin

1464

=

1o = =m

Obrazok 5 Ramanove spektrum fenylefrinu pri 5000 ms

Standardy latok spolu
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Obrazok 6 Ramanove spektrum paracetamolu (Cervend), kyseliny askorbovej (modra)

a fenylefrinu (zelend) pri 5000 ms

Tabul’ka 1 Charakteristické pasy Ramanovho posunu $tandardov

Paracetamol

88, 391, 652, 797, 858, 1168, 1237, 1324, 1561, 1610

Kyselina askorbova

448, 566, 588, 822, 872,1026, 1114, 1129, 1498, 1667

Fenylefrin

139, 933, 999, 1035, 1086, 1464
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5.1.2 Identifikacia Ramanovych spektier vo vzorkach horucich napojov

Pre identifikaciu ucinnych latok v redlnych vzorkach boli pouzité¢ vysledky

zmerania pri 5000 ms aniekde pri 10000 ms kvoli lepSiemu rozliSeniu. Zlozenie

horucich népojov sme identifikovali v ich roztokoch, ale kvoli zafarbeniu analyza nebola

mozna. Prasok bol prevedeny do vialky a nasledne analyzovany. Pre lepSiu identifikaciu

boli vzorky aj zhomogenizované a to v mnohych pripadoch pomohlo.

Po analyze vzoriek a porovnani charakteristickych pasov boli vysledky

zaznamenané do tabul'ky. Paracetamol bol identifikovany vo vSetkych vzorkdch na

rozdiel od kyseliny askorbovej a fenylefrinu. S najva¢Sou pravdepodobnost'ou neboli

identifikované kvoli nizkej koncentracii.

Tabul’ka 2 Vysledky analyzy pasov Ramanovho posunu Standardov a vzoriek

Paracetamol Kyselina askorbova | Fenylefrin
1.Coldrex horuci 88, 391, 652, 797, 858, . . , . ) ,
napoj-dospely 1168, 1237, 1324, 1561 neidentifikované neidentifikované
i;igg;fi(;’::pléf;“c‘ 88, 391, 652, 797, 838, 2917 neidentifikované
zhomogenizovany 1168, 1237, 1324, 1561
3. Coldrex horuci 88, 391, 652, 797, 858, . . , ) ) ,
napoj Junior 1168, 1237, 1324 neidentifikované neidentifikované
;.ufljiooll(‘i-rex Pl 88, 391, 652, 797, 858, neidentifikované neidentifikované

. , 1168, 1237, 1324

zhomogenizovany
5.Paralen Grip- 88, 391, 652, 797, 858, . . ,
ndpoj 1168, 1237, 1324 neidentifikované 1086, 1464
6.Paralen Grip-
napoj- ??’639}’2232’1;32’ 838, neidentifikované 940, 1086, 1464
zhomogenizovany ’ i
7.TheraFlu napoj 88,1237, 1324 1129 1464
8.TheraFlu napoj- | g9 1537 1354 1129 1464
zhomogenizovany
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COLDREX horuci napoj pre dospelych

Jedno vrecko obsahuje lieCiva: paracetamol 750 mg, fenylefriniumchlorid 10 mg,
kyselina askorbova 60 mg. Pomocné latky v pripravku st sacharéza, kyselina citrénova
bezvoda, sodna sol’ sacharinu, dihydrat citronanu sodného, chinolinova ZzIta, citronova

aroma.

1500
nnnnnnnnn (inear) (em-1)

Obrazok 7 Ramanove spektrum pripravku COLDREX hortci népoj pre dospelych
(modrd), paracetamol (hnedd), kyselina askorbovéa (Cervend), fenylefrin (zelend) pri

10000 ms

COLDREX horuci napoj pre dospelych — zhomogenizovany

Raman Shift (inear) (cm-1)

Obrazok 8 Ramanove spektrum pripravku COLDREX horuci népoj pre dospelych-
zhomogenizovany (ruzova), paracetamol (hned4), kyselina askorbova (Cervend),

fenylefrin (zelend) pri 10000 ms
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COLDREX horuci napoj Junior

Jedno vrecko (3 g) obsahuje liec¢iva: paracetamol 300 mg, kyselina askorbova 20
mg,fenylefriniumchlorid 5 mg. Pomocné latky st sacharoza, kyselina citronova bezvoda,
citronan sodny, kukuri¢ny Skrob, citronova prichut PHS-163671, cyklamat sodny,
sacharin, sodné sol’ dihydrat, kurkumin (E100), oxid kremicity bezvody.

Aw
\H‘J\

\‘\ \‘
| HJ\/

Obrazok 9 Ramanove spektrum pripravku COLDREX hortci népoj Junior (ruzova),

paracetamol (hned4), kyselina askorbova (¢ervend), fenylefrin (zelend) pri 5000 ms

Pri 5000 ms boli identifikované pasy Ramanovho posunu lepsie viditeIné.

COLDREX horuci Junior — zhomogenizovany

Obrazok 10 Ramanove spektrum pripravku COLDREX hortci népoj Junior-
zhomogenizovany (modrd), paracetamol (hnedd), kyselina askorbova (Cervend),

fenylefrin (zelend) pri 10000 ms
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Paralen grip-citron

Jedno vrecko obsahuje 650 mg paracetamolu a 10 mg fenylefriniumchloridu. Ako
pomocné latky su uvadzané kyselina askorbova, sachardza, citronan trisodny, kyselina
citronova, kyselina vinna, prirodnd citronova aréma v prasku, aspartdm, citronova ardéma

v prasku, povidon 25, farbivo z podzemku kurkumy dlhe;j.

Obsahov¢ latky tohto pripravku nebolo mozné identifikovat’ kvoli farebnosti.

ParalenGrip.napoj homog2 : Raw Data
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Raman Shift(inear) (cm-1)

Obrazok 11 Ramanove spektrum pripravku Paralen grip (ruzova), paracetamol (zelend),

kyselina askorbova (Cervend), fenylefrin (modra) pri 10000 ms

Paralen grip citron — zhomogenizovany

ParalenGrip.népoj2 : Raw Data
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10000 -
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Raman Shift (inear) (om-1)

Obrazok 12 Ramanove spektrum pripravku Paralen grip zhomogenizovany (hnedad),

paracetamol (zelend), kyselina askorbova (Cervend), fenylefrin (modrd) pri 10000 ms
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Theraflu

Jedno vrecko obsahuje lieCiva: paracetamol 325 mg, kyselina askorbova 50 mg,
feniraminiumhydrogénmaleinat 20 mg, fenylefriniumchlorid 10 mg. Pomocné latky su
uvedené nasledovné: bezvoda kyselina citronova, trinatriumcitrat, kyselina jabl¢na,

fosfore¢nan vapenaty, sachar6za,oxid titani¢ity (E 171), farbivo oranzova zIta (E 110),

farbivo chinolinova zIt4 (E 104), citronova aréma.

Zle identifikovatel'né kvoli farebnosti pripravku.
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Raman Shift (inear) (cm-1)

Obrazok 13 Ramanove spektrum pripravku Theraflu (ruZzova), paracetamol (zelend),

kyselina askorbova (Cervena), fenylefrin (modra) pri 10000 ms

Theraflu — zhomogenizovany

Aj v tomto pripade bola t'aZsia identifikéacia obsahovych latok.

LA

Obrazok 14 Ramanove spektrum pripravku Theraflu zhomogenizovany (ruzova),

paracetamol (zelend), kyselina askorbova (Cervend), fenylefrin (modrd) pri 10000 ms
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Tablety Coldrex

V ramci tejto skupiny boli analyzované i tablety COLDREX.
Jedna tableta obsahuje: paracetamol 500 mg, kofein 25 mg, fenylefriniumchlorid 5 mg,
monohydrat terpinu 20 mg, kyselina askorbovd obalena ethylcelulézou 38 mg
(zodpoveda kyseline askorbovej 30 mg). Pomocné latky su rozpustny Skrob, povidon,

sorbitan draselny, laurylsiran sodny, zIt' oranzova (E110), kyselina stearova, mastenec,

kukuri¢ny skrob.

00000 7.“‘ﬂ }\
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|V Wﬂ\ | ‘\
| Y ey

Raman Shift (inear) (cm-1)

Obrazok 15 Ramanove spektrum tablety Coldrex (modra), paracetamol (hnedd), kyselina

askorbova (Cervena), fenylefrin (modra) pri 10000 ms
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000000

Raman Shift (inear) (cm-1)

Obrazok 16 Ramanove spektrum tablety Coldrex (modrd), paracetamol (hnedd) pri

10000 ms

Paracetamol bol v tomto vzorku identifikovany, a vSak kvoli malému obsahu
kyseliny askorbovej a fenylefrinu neboli tieto latky ndjdené. Nevykazovali Ziadne zhodné
pasy Ramanovho posunu. Vd’aka obrazku ¢islo 16 je mozné s istotou identifikovat’ obsah
paracetamolu v tablete. Su jasne identifikované pasy a zhodujui sa v hodnotach 88, 391,

652, 797, 858, 1168, 1237, 1324, 1610, 1648.
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5.2 Kibna vyziva

5.2.1 Identifikacia Ramanovych spektier Standardov- methylsulfonylmethéan,
chondroitin, glukozamin

Methylsulfonylmethan

Manaton maard  Saw Cain

702

1121

[T

Obrazok 17 Ramanove spektrum Standardu latky methylsulfonylmethén pri 10000 ms

Glukozamin
- :
L |
2
=0 % ............. ]
o9
S . I 2

Obrazok 18 Ramanove spektrum Standardu latky glukozamin pri 10000 ms
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Chondroitin

Spektrum tejto latky je zle rozliSené a nebolo mozné ho identifikovat.

Chondroitin sulfat2 : Raw Data
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Obrazok 19 Ramanove spektrum Standardu latky chondroitin pri 10000 ms

Standardy latok pre identifikaciu v kibnej vyZive

Chondroitin sulfat2 : Raw Data
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Raman Shift (inear) (cm-1)

Obrazok 20 Ramanove spektrum Standardov latok — chondroitin (zelend),
methylsulfonylmethan (hned4), glukozamin (modra) pre identifikiciu v kibnych

vyzivach pri 10000 ms
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Tabul’ka 3 Charakteristické pasy Ramanovho posunu Standardov

Methylsulfonylmethan | 292, 326, 391, 464, 497, 702, 772, 1121

Chondroitin Zle identifovatel'né

Glukozamin 93, 189, 507, 858, 1040, 1090, 1137, 1333

5.2.2 Identifikacia Ramanovych spektier vo vzorkach kibnej vyZivy

Po zmerani Standardov latok a danych pripravkov boli porovnané spektra
a vyhodnotené rovnaké pasy Ramanovho posunu podobne ako v pripade antipyretik.
Meranie prebichalo pri integraénom ¢ase 10000 ms. Vzorky kibnej vyzivy boli vo forme
tabliet alebo praskov. Boli hodnotené tri monokomponentné HVLP s latkou glukozamin.
Tato latka bola identifikovand tieZ v modelovych zmesnych vzorkach, vytvorenych
z pripravku Gool s réznym mnozstvom glukozaminu.

Analyzovany bol tiez pripravok Proenzi, ktory obsahuje viac ti¢innych latok.

Vo vsetkych pripravkoch boli dobre viditeI'né spektra a identifikacia prebehla uspesne.

Pripravok Dona

Pripravok Dona v jednom sacku obsahuje 1500 mg glukozamin sulfatu co
odpovedd 1178,0 mg glukozaminu a d’alSie pomocné latky-aspartam (E951), makrogol
4000, bezvoda kyselina citronova (E 330), sorbitol (E 420)

2 4000 1

Obrazok 21 Ramanove spektrum pripravku Dona (Cervend) a glukozamin (modrd) pre

identifikaciu v kibnych vyzivach pri 10000 ms
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Pripravok Gool

Pripravok Gool v jednom saCku obsahuje 1500 mg glukozamin sulfatu co
odpoveda 1178,0 mg glukozaminu a d’alSie pomocné latky- aspartam (E951), makrogol
6000, bezvoda kyselina citronova (E 330), sorbitol (E 420).
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500 1000 1500 2000 2500 3000
Raman Shift inear) (cm-1)

Obrazok 22 Ramanove spektrum pripravku Gool (modrd) a glukozamin (Cervend) pre

identifikaciu v kibnych vyzivach pri 10000 ms

Pripravok Glukosamin Pharma Nord
Kazda tableta tohto pripravku obsahuje 509 mg glukozamin sulfatu ¢o odpoveda
400 mg glukozaminu. Dalgie latky su draslik, magnézium stearat, Zelatina a oxid titanigity

ako farbivo.

Pharmanord. GACH.tobolky2 : Raw Data
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Obrazok 23 Ramanove spektrum pripravku Glukosamin Pharma Nord (hneda)

a glukozamin (Servend) pre identifikaciu v kibnych vyzivach pri 10000 ms
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Zmesna vzorka ¢€islo 1

Smesny.vzorka1.2.10000ms : Raw Data
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Obrazok 24 Ramanove spektrum zmesnej vzorky €. 1 (zelend) a glukozamin (Cervend)

pre identifikaciu pri 10000 ms

Zmesna vzorka ¢islo 2

Smesny.vzorka2.2.10000ms : Raw Data
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Obrazok 25 Ramanove spektrum zmesnej vzorky ¢.2 (hnedd) a glukozamin (Cervend)

pre identifikaciu pri 10000 ms
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Tabul’ka 4 Identifikacia obsahovej latky glukozamin vo vzorkach

Vzorka Glukozamin

Dona 93, 189, 507, 858, 1040, 1090, 1137, 1333
Gool 93, 189, 507, 858, 1040, 1090, 1137, 1333
Glukosamin

Pharma 93, 189, 507, 858, 1040, 1090, 1137, 1333
Nord

Zmesna 93, 189, 507, 858, 1040, 1090, 1137, 1333
vzorka 1

Zmesna 93, 189, 507, 858, 1040, 1090, 1137, 1333
vzorka 2
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Pripravok Proenzi

Pripravok obsahuje viac ucinnych latok, ktoré boli identifikované. V jednej
tablete je obsiahnuty glukozamin sulfat 500 mg a methylsulfonylmethan 300 mg. Dalej
obsahuje chondroitin sulfat 200 mg, ktory Zial’ nebol identifikovatelny a kolagén typu II.
a vitamin C.

Hoci chondroitin nebol identifikovany, pritomnost’ tejto latky ndm posunula
spektrum pripravku. Intenzita sa pricitala. Tableta bola zmerana priamo bez vonkajsej
upravy, nasledne zhomogenizovand a merana vo vialke aj v plastovom vrecku.

Homogenizacia pomohla a spektrum bolo lepSie rozlisené.

Proenzitbl.1.mer : Raw Data
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Obrazok 26 Ramanove spektrum vzorky Proenzi (tableta-zelend, homogenizovana-

cervend, homogenizovana tableta cez plast-modra ) pri 10000 ms
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Obrazok 27 Ramanove spektrum vzorky Proenzi (tableta-zelend, homogenizovana-

cervena, homogenizovana tableta cez plastové vrecko-modrd), glukosamin (ruzova),

methylsulfonylmethan (&ierna) pre identifikaciu v kibnych vyzivach pri 10000 ms

Tabul’ka 5 Identifikicia obsahovych latok v pripravku Proenzi

Pripravok

Glukozamin

Methylsulfonylmethan

Chondroitin

Proenzi

1137, 1333

93, 189, 507, 858, 1040, 1090,

292, 326, 391, 464,
497,702, 772, 1121

Nerozlisené
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5.3 Identifikacia v pevnych liekovych formach - tablety a granulat

Nasledujuce merania tabliet boli prevedené viacerymi spdsobmi. Ako bolo
spominané v teoretickej Casti, o praktickom vyuziti RS, ide o bezkontaktnu analyzu. Tak
boli tablety merané v blistri, bez blistru, zhomogenizované a merané vo vialkach alebo

ako biely praSok v plastovom vrecku.
Paralen 500

Kazda tableta obsahuje 500 mg paracetamolu. Dal3ie pomocné latky st kukuri¢ny

Skrob predzelatinovany, povidon 30, sodna sol’ kroskarmelozy, kyselina stearova.

Uginnu latku v tomto pripravku bolo mozné identifikovat’ na zaklade merania
tablety v blistri a rovnako aj po homogenizécii. V pripade spektra tablety meranej bez
blistru- Sum na konci spektra bol spdsobeny tym, Ze sonda nebola stabilna, pretoze bola

drZena v ruke.
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Obrazok 28 Ramanove spektrum paracetamolu pri 10000 ms
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Paralens00.1.meranie : Raw Data
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Obrazok 29 Ramanove spektrum paracetamolu (zelend) a jeho identifikéacia v pripravku
Paralen 500 (paralen cez blister (modra), paralen bez blistru (ruzova), homogenizovana

tableta (oranzova)) pri 10000 ms

Na nasledujucom pripade bolo vysktSané meranie, ako robia ¢asto prislusnici
policie alebo hasic¢i pri identifikacii podozrivych bielych praskov. Zhomogenizovana

tableta bola merana cez plastové vrecko. Latka bola dobre identifikovatel'na.

Paralen500.sacok imer : Raw Data
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Obrazok 30 Ramanove spektrum paracetamolu (modrd) a zhomogenizovana tableta

merana cez vrecko (hneda) pri 10000 ms

37




Paralen 125
Jedna tableta obsahuje 125 mg paracetamolu. Pomocné latky st kukuri¢ny Skrob

predzelatinovany, povidon 30, sodna sol kroskarmelozy, kyselina stearova.

Paralen125.1mer.bez.bl : Raw Data
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Obrazok 31 Ramanove spektrum paracetamolu (zelend) a jeho identifikéacia v pripravku

Paralen 125 (paralen cez blister (oranzova), paralen bez blistru (modré), homogenizovana

tableta (ruzova)) pri 10000 ms

Paralen500.sacok Imer : Raw Data
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Obrazok 32 Ramanove spektrum paracetamolu (modrd) a zhomogenizovana tableta

merana cez vrecko (zelend) pri 10000 ms
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Ibalgin

Identifikacia ibuprofénu bola prevedend vo viacerych tabletach s roéznou
koncentraciou uc¢innej latky. Ibalgin 400 obsahuje 400 mg u€innej latky, Ibalgin 200 -200
mg, Ibalgin fast-400 mg, Ibalgin 600-600 mg.

Pomocné latky obsiahnuté st kukuri¢ny skrob, predzelatinovany kukuri¢ny Skrob,
sodné sol’ karboxymetylSkrobu, kyselina stearova, mastenec, bezvody oxid kremicity,

hypromelé6za, makrogol, oxid titani¢ity E171, erytrozin E127, simetikonova emulzia SE4.

Identifikécia ibuprofénu v pripravkoch bola uspesna.

Imorten? . e Catn
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Obrazok 33 Ramanove spektrum ibuprofénu pri 10000 ms

Tabulka 6 Charakteristické pasy Ramanovho posunu ibuprofénu

Ibuprofén | 139, 193, 637, 746, 833, 1181, 1206, 1284, 1339, 1452, 1608
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Ibuprofen2 : Raw Data
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Obrazok 34 Ramanove spektrum ibuprofénu (ruZova), Ibalgin fast (Cervena), Ibalgin 200

(modrd) pri 10000 ms
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Obrazok 35 Ramanove spektrum ibuprofénu (ruzova), Ibalgin 400 (tmavozelena),

Ibalgin 600 (bledozelend) pri 10000 ms
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Diclobene 50

Tableta obsahuje 50 mg sodnej soli diklofenaku. Pomocné latky na vyrobu tablety
su mikrokrystalickd celul6za, sodna sol’ karboxymetylskrobu, koloidny oxid kremicity,
mastenec, sodnd sol” stearylfumaratu, hypromeléza, Cistena voda.

V pripravku boli identifikované zhodné pasy Ramanovho posunu ako u Standardu.

DiciobeneImemnie {000 : Raw e

w
(9]

Obrazok 36 Ramanove spektrum pripravku Diclobene (modra), diklofenak (Cervend) pri
10000 ms

Tabulka 7 Charakteristické pasy Ramanovho posunu diklofenaku a pripravku

Diclobene 50

96, 152, 240, 318, 441, 518, 604, 718, 838, 893, 928, 1046, 1075, 1095, 1160,

Diklofenak 1235, 1250, 1280, 1471, 1578, 1587, 1605

Diclobene | 240, 318, 441, 518, 604, 718, 838, 893, 1046, 1075, 1095, 1160, 1235, 1250,
50 1280, 1578, 1587
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Flector

Jedno vrecko obsahuje 50 mg sodnej soli diklofenaku vo forme epolaminovej soli.

Pomocné latky v pripravku su uvadzané nasledovné: sorbitol, aspartdm, acesulfam

draselna sol’, povidon, broskynova aréma, aroma méity pieporne;.

V tomto pripravku uc¢innu latku nebolo mozné jednoznac¢ne preukazat, kvoli jej nizkej

koncentréacii.

Fiactor.bomag e ¢ R et

S1g | oo o

| 1046 |
1578 |

1605

1o = = =
S T ] (1)

Obrazok 37 Ramanove spektrum pripravku Flector (ruzova), diklofenak (oranzova) pri

10000 ms

Tabulka 8 Charakteristické pasy Ramanovho posunu diklofenaku a pripravku Flector

Diklofenak 96, 152, 240, 318, 441, 518, 604, 718, 838, 893, 928, 1046, 1075, 1095, 1160,
1235, 1250, 1280, 1471, 1578, 1587, 1605
Flector 518, 1046, 1578, 1605
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Identifikacia kyseliny askorbovej

Kyselina askorbova bola identifikovana v dvoch pripravkov. Vo vitaminovom
doplnku a v hroznovom cukre. Pri identifikacii v hroznovom cukre sme pri vyhodnoteni
spektier zahrnuli aj spektrum fruktézy, ktoré bolo namerané pri predchadzajlcej

diplomovej praci [13].

VET Imarar S Catn

i
566
1129
1667

448
822 |

[T

Obrazok 38 Ramanove spektrum pripravku Vitamin C-Dr. Max (modra), kyselina

askorbova (zelend) pri 10000 ms

\\\\\

Obrazok 39 Ramanove spektrum kyseliny askorbovej (zelend) pri 10000 a fruktozy

(¢ervena) pri 5000 ms
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Tabul’ka 9 Charakteristické pasy Ramanovho posunu fruktozy a kyseliny askorbove;j

Kyselina 448, 566, 588, 822, 872, 1026, 1114, 1129, 1498, 1667
askorbova
Fruktéza 422, 465, 525, 595, 625, 925, 1081, 1250, 1265, 1471

Obrazok 40 Ramanove spektrum pripravku Hroznovy cukor (modrd), kyseliny

askorbovej (zelend) pri 10000 ms a fruktdzy (Cervend) pri 5000 ms

Tabulka 10 Charakteristické pasy Ramanovho posunu kyseliny askorbovej

a pripravkov s jej obsahom

Kyselina
askorbova

Hroznovy cukor | 448, 566, 588, 822, 1026, 1114, 1129, 1667

448, 566, 588, 822, 872,1026, 1114, 1129, 1498, 1667

Vitamin C
(Dr.Max)

448, 566, 588, 822, 872, 1026, 1114, 1129, 1256, 1498, 1667
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Kinedryl

Kinedryl obsahuje v kazdej tablete 25 mg moxastiniumteoklatu a 30 mg kofeinu.
Ako pomocné latky su obsiahnuté — monohydrat laktézy, kukuriény Skrob, mastenec,

kalciumstarat. V tablete bol identifikovany kofein. Tato latka bola analyzovana viacerymi

n .
sposobmi.
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Obrazok 41 Ramanove spektrum kofeinu pri 10000 ms
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Obrazok 42 Ramanove spektrum pripravku Kinedryl s blistrom (modrd), Kinedryl bez

blistru (zelend) a kofein (¢ervend) 10000 ms
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Raman Shift (inear) (cm-1)

Obrazok 43 Ramanove spektrum pripravku Kinedryl homogenizovany (hnedd),
Kinedryl homogenizovany merany cez plastové vrecko (ruzova) a kofein (Cervend) pri

10000 ms

Tabulka 11 Charakteristické pasy Ramanovho posunu kofeinu a identifikované

v Kinedryle

Kofein 314, 484, 555, 643, 741, 1285, 1328, 1360, 1409, 1600, 1698

Kinedryl | 314, 555, 643, 741, 1285, 1328, 1360, 1600
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Ataralgin

Ataralgin je pripravok, ktory v kazdej tablete, ako hlavné uc¢inné latky obsahuje
325 mg paracetamolu, 130 mg guajfenezinu, 70 mg kofeinu. Pomocné latky v tablete su
predzelatinovany kukuriény Skrob, povidon 30, sodnad sol' kroskarmelézy, kyselina
stearovd a magnéziumstearat. Identifikované latky v tomto pripravku boli paracetamol

a kofein.

Farcetamal2 : Raw Data

e

555

2 S O AP OY
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Obrazok 44 Ramanove spektrum latok paracetamolu (zelend) a kofeinu (Cervend) pri

10000 ms

Tabul’ka 12 Charakteristické pasy Ramanovho posunu kofeinu a paracetamolu

Kofein 314, 484, 555, 644, 741, 1285, 1328, 1360, 1409, 1600, 1698

Paracetamol | 88, 391, 652, 797, 858, 1168, 1237, 1324, 1561, 1610
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Obrazok 45 Ramanove spektrum pripravku Ataralgin s blistrom (ruzova), Ataralgin bez

blistru (zelena), paracetamol (Cervend), kofein (modra) pri 10000 ms

Obrazok 46 Ramanove spektrum pripravku Ataralgin homogenizovany (ruzova),

Ataralgin- homogenizovany cez plastové vrecko (zelend), paracetamol (Cervena), kofein

(modrd) pri 10000 ms

Tabulka 13 Charakteristické pasy Ramanovho posunu paracetamolu a kofeinu

Pripravok | Paracetamol Kofein
. 88, 391, 652, 797,858, 1168,
Ataralgin 1237, 1324, 1561. 1610 555, 644, 741, 1328, 1600, 1698
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Valetol

Pripravok Valetol obsahuje 300 mg propyfenazénu, 150 mg paracetamolu a 50
mg kofeinu. Ako pomocné latky boli pouzité: pregzelatinovany kukuri¢ny Skrob,
povidon, sédna sol’ kroskarmelozy, mastenec, kyselina stedrova, magnéziumstearat,

aluminiumstearat, sédna sol’ karboxymetylskrobu, mykrokrystalicka celululéza.

Bol hodnoteny granulat a tableta.

zzzzzz

e |
2000 2500 3000

Raman Shift (inear) (cm-1)

Obrazok 47 Ramanove spektrum paracetamolu (zelena), propyfenazonu (Cervend),

kofeinu (modrd) pri 10000 ms

Tabul’ka 14 Charakteristické pasy Ramanovho posunu paracetamolu,

kofeinu a propyfenazonu

Paracetamol 88, 391, 652, 797, 858, 1168, 1237, 1324, 1561, 1610, 1649

Kofein 314, 484, 555, 644, 741, 1285, 1328, 1360, 1409, 1600, 1698

Propyfenazon | 264,599, 616, 634, 673, 813, 994, 1346, 1417, 1594
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Raman Shift (inear) (cm-1)
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Obrazok 48 Ramanove spektrum pripravku Valetol-granulat (ruzova), propyfenazonu
(Cervena), paracetamolu (zelena), kofeinu (modra) pri 10000 ms
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Obrazok 49 Ramanove spektrum pripravku Valetol-granulat (ruzova), Valetol-tableta
(oranzové) pri 10000 ms
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Saridon

Kazda tableta obsahuje 250 mg paracetamolu, 150 mg propyfenazonu a 50 mg

kofeinu. Ako pomocné latky su obsiahnuté: kukuriény Srob, magnéziumstearat,

hypromeléza, mykrokrystalicka celulul6za, mastenec, bezvodny koloidny oxid kremicity,

formaldehyd kazein.

oooooo

000000

Raman Shit (inear) (cm-1)

3000

Obrazok 50 Ramanove spektrum pripravku Saridon (ruzova), propyfenazonu (Cervend),

paracetamolu (zelend), kofeinu (modrd) pri 10000 ms

Tabulka 15 Charakteristické pasy Ramanovho posunu paracetamolu,

kofeinu a propyfenazonu v pripravkoch

Nazov

, Paracetamol
pripravku

Propyfenazon

Kofein

Valetol 88, 391, 652, 797, 858, 1168,
tableta 1237, 1324, 1561, 1610, 1649

264,599, 616, 634,
673, 813, 994, 1346,

555, 741, 1328

1237, 1324, 1561, 1610, 1649

994, 1346, 1417, 1594

1417, 1594
;Iraalztlo]lé ¢ ?g%ggggiz’l;z} ?2?61122’9 neidentifikované neidentifikované
. 88, 391, 652, 797, 858, 1168, 599, 616, 634, 673,
Saridon 555
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5.4 Identifikicia latok s podobnou Struktiirou
5.4.1 Purinové bazy

Tieto latky boli merané kvoli rozliSeniu v pripravkov oznacované ako zelené kava,

a vSak kvoli zafarbeniu, identifikdcia v pripravkoch nebola mozné. Tak boli vyuzité

namerané spektra na odlisenie tychto podobnych latok.

Kofein

Coffein2 : Raw Data
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Obrazok 51 Ramanove spektrum kofeinu pre identifikaciu pri 10000 ms

Theofylin

‘Theobromie2 : Raw Data
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Obrazok 52 Ramanove spektrum theofylinu pre identifikaciu pri 10000 ms
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Theobromin
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Obrazok 53 Ramanove spektrum theobrominu pre identifikaciu pri 10000 ms

Tl - R Dea

621

504

Obrazok 54 Ramanove spektrum theobrominu (modrd), theofylinu (zelend), kofeinu

(¢ervena) pre identifikaciu pri 10000 ms

Tabulka 16 Charakteristické pasy Ramanovho posunu pre rozliSenie

Kofein 392, 444, 484, 644, 741, 801, 1022, 1328, 1600, 1698

Theofylin 211, 305, 504, 667, 969, 1051, 1188, 1248, 1314, 1664, 1706

Theobromin | 375, 459, 509, 621, 675, 776, 889, 946, 1043, 1137, 1177, 1297, 1334,
1394, 1553, 1594, 1683, 2495
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5.4.2 Skopolamin a homatropin

Hoci ide o veI'mi strukirne podobné latky, boli ndjdené pasy Ramanovho posunu, vd’aka

ktorym sme boli schopni tieto latky rozlisit’.

Homatropin : Raw Data
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Obrazok 55 Ramanove spektrum skopolaminu pre identifikaciu pri 10000 ms
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Obrazok 56 Ramanove spektrum homatropinu pre identifikaciu pri 10000 ms
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Sesgewmr  Rew Cue

Obrazok 57 Ramanove spektrum homatropinu (Cervend) a skopolaminu (modrd) pre

identifikaciu pri 10000 ms

Tabulka 17 Charakteristické pasy Ramanovho posunu homatropinu a skopolaminu

Homatropin

452, 497, 860, 1079, 1166, 1193, 1270, 1286

Skopolamin

167, 261, 485, 532, 1048, 1070, 1247, 1401
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6 Zaver

Vzhl'adom na vysledky tejto prace mdzeme konstatovat’, Ze Ramanova spektrometria
je vhodna analyticka metdéda na rychlu identifikdciu obsahovych latok v hromadne
vyrabanych lie¢ivych pripravkoch réznych terapeutickych skupin. Metdda je vhodna pre
kvapalné aj pevné pripravky. Oproti inym sposobom analyzy je ¢asovo nenarocna,

neinvazivna a nedestruuje nadm vzorky, ktoré mézu byt’ aj v malom mnozstve.

Charakteristické pasy Ramanovho posunu popisuju Strukturu celej molekuly. Pri
identifikacii obsahovych latok je nutné porovnat spektrd so Standardmi danych latok

a najst’ rovnaké pasy pre jednoznacnu identifikéaciu.

Obsahové latky vo vzorkach pre identifikdciu vSak musia byt v dostatocnej
koncentracii. Bolo zistené, Ze nizke koncentracie latok, nie sme schopni identifikovat’.

Taktiez tuto metddu nemdzeme vyuzit’ pre farebné pripravky.
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