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Вступ. Для лікування серцево-судинних захворювань широке застосування знаходять 

антагоністи іонів кальцію, зокрема фенігідин (ніфедипін). Передозування фенігідином 

неодноразово призводило до гострих отруєнь. При цьому аналітична діагностика гострих отруєнь 

лікарськими речовинами становить значні труднощі та передбачає експресне виявлення токсичної 

екзогенної речовини в біологічних середовищах організму людини (крові, сечі). Фенігідин 

(ніфедипін, корінфар) – диметиловий етер (2,6-диметил-4-(2’-нітрофеніл)-1,4-дигідропіридин – 

3,5-дикарбонової кислоти – антиангінальний препарат, який широко використовується при 

лікуванні серцево-судинної патології. Фенігідин відноситься до списку Б, тому він може бути 

причиною гострих або смертельних отруєнь. Оскільки клінічна картина отруєнь фенігідином 

нехарактерна, то хіміко-токсикологічні дослідження біологічних рідин (крові та сечі) мають 

особливе значення для встановлення клінічного діагнозу отруєння. Тому розробка методів аналізу 

фенігідину в біологічних рідинах є актуальною задачею. 

Мета дослідження. Метою наших досліджень була розробка методики виділення 

фенігідину з крові та сечі методом рідинно-рідинної екстракції з подальшим виявленням та 

кількісним визначенням препарату в отриманих екстрактах за допомогою широко впроваджених в 

практику хіміко-токсикологічного аналізу методів: хімічного, тонкошарової хроматографії (ТШХ), 

УФ-спектрофотометрії. 

Матеріали та методи. Для ізолювання фенігідину з сечі використовували етанольний 

розчин фенігідину, що містить від 200 до 1000 мкг препарату. Ізолювання проводили з підкисленої 

(рН 5) та підлуженої (рН 9) сечі  хлороформом. Раніше нами було встановлено, що одержана 

таким чином хлороформна витяжка не потребує додаткового хроматографічного очищення.  

Для ізолювання фенігідину з крові  використовували донорську кров, до якої додавали 

етанольний розчин препарату, який містив від 500 до 2000 мкг фенігідину. До 10 мл модельної 

суміші фенігідину з кров’ю додавали 10 мл 10% розчину кислоти трихлорацетатної та 

перемішували. Потім проводили центрифугування на протязі 15 хв зі швидкістю 3000-4000 об/хв. 

Центрифугат підлуговували 50% розчином натрій гідроксиду до рН 8-9 і двічі екстрагували 

хлороформом по 15 мл. Хлороформний шар відділяли, одержані екстракти фільтрували крізь 

паперовий фільтр з 1 г безводного натрій сульфату в мірну колбу місткістю 50 мл і доводили 

хлороформом до позначки. 

Одержані хлороформні витяжки з сечі та крові використовували для виявлення фенігідину 

за допомогою кольорових реакцій, методу ТШХ та УФ-спектрофотометрії. Хлороформну 

витяжку, одержану з іншої проби крові (10 мл) використовували для кількісного визначення 

фенігідину фотоелектроколориметричним методом. 

Ідентифікацію фенігідину в отриманих біологічних екстрактах проводили за допомогою 

кольорових реакцій з натрій перйодатом в концентрованій кислоті сульфатній та з калій 

персульфатом в концентрованій кислоті сульфатній, методом ТШХ з використанням рухомих фаз 

хлороформ – гексан – етанол (1:7:1) та толуен – ацетон – хлороформ – і-пропанол (30:15:5:1). 

Значення Rf становили  0.57±0.02; 0.60±0.02 (для пластинок Сорбфіл) відповідно для 1 та 2 систем 

розчинників. Після елюювання фенігідину з хроматограм метанолом проводили УФ-

спектроскопічне виявлення препарату (λmax =236±2 нм). Кількісний вміст фенігідину в екстрактах 

встановлювали УФ-спектрофотометричним методом.  

Отримані результати. Ізолювання фенігідину з біологічних рідин доцільно проводити 

хлороформом з лужного середовища при рН 8-9. Попередньо проведене вивчення умов екстракції 

фенігідину з водних розчинів у залежності від рН середовища та природи органічного розчинника 
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показало, що в найбільшій мірі зазначена речовина екстрагується хлороформом при зміні рН 

середовища від 2 до 12 (ступінь екстракції складала від 82 до 96%, для діетилового етеру ступінь 

екстракції при вказаному значенні рН не перевищувала 78%). 

В ході розробки методик виділення фенігідину з сечі та крові було встановлено, що 

одержана хлороформна витяжка не потребує додаткової хроматографічної очистки.  Застосовані 

нами кольорові реакції, методи ТШХ та УФ-спектрофотометрії виявилися досить чутливими для 

виявлення досліджуваних нами меж концентрацій фенігідину в біологічних рідинах. 

Як видно з результатів кількісного визначення фенігідину, виділеного з крові, а також з 

підкисленої та підлуженої сечі, за допомогою запропонованої методики рідинно-рідинної 

екстракції з лужного середовища (рН 8-9) з крові можливо виділити 55±5.2% фенігідину, з 

підкисленої сечі 64.2±3.3%, з підлуженої сечі – 75±2.5% препарату. 

Висновки. Розроблені ефективні методики рідинно-рідинної екстракції фенігідину з 

біологічних рідин хлороформом з лужного середовища (рН 8-9), що дозволяють виділити з крові 

55±5.2%, з підкисленої сечі – 64.2±3.3% та з підлуженої сечі – 75±2.5% фенігідину. 
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Introduction. In a publications a few years ago, a method was described for the determination of 

Fe(II) in the presence of 1.00 mg of Fe(III). Modifications of that bathophenanthroline procedure permit 

the determination of Fe(II) in the presence of 25.0 mg of Fe(III). The present procedure is quicker, and 

has a higher molar absorptivity that earlier procedures. 

Aim. The results of our research was discovered the possibility of using Fe(III) oxidized with 

(NH4)2S2O8 in suitable low blanks. 

Materials and methods. The sample solution was placed in a beaker and the volume adjusted to 

20 cm
3
 with water. Ten ml of 10% NH4H2PO4 was added and the pH adjusted to 2.00-2.10 with 3M 

sodium acetate. The solution was transferred to a separatory funnel; 30 cm
3
 of the bathopheanthroline 

solution was used to rinse the beaker and the rinse was added to the separatory funnel. After shaking for a 

few seconds and allowing the sample to stand for a few minutes, 10 cm
3
 of chloroform was added by 

pipet and the sample was shaken for 45 seconds. The layers were allowed to separate for a few minutes 

and then the organic layer was drained into a dry 25-cm
3
 volumetric flask. The solution was made to 

volume 

Results and discussion. The use of NH4H2PO4 makes it possible to complex Fe(III) completely. 

Sodium acetate is used to adjust the pH 2.00-2.10 because too large a concentration of NH4H2PO4 results 

in the inhibition of the ferrous-bathophenanthroline complex. The use of 10 cm
3
 of NH4H2PO4 and 

sodium acetate results in very nearly total complexation of Fe(III) and the usual molar absorptivity of 

22,000 for Fe (II). 

It is necessary that the ethanol to aqueous concentration be 1:1, or the chloroform layer does not 

separate readily. In the extraction using 10 cm
3
 of chloroform, approximately 10 cm

3
 of alcohol and all of 

the ferrous bathopheanthroline readily separates into the lower organic layer. 

The present procedure results in the determination of Fe(II) in Fe(III) in the ratio of 1000:1 with 

essentially no more difficulty that in the conventional determination of total iron in an applicable matrix. 


