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zmieniona (10.0)

BELLADONNAE PULVIS NORMATUS
Proszek standaryzowany z liscia pokrzyku
Belladonna, prepared; Belladone (poudre titrée de)

DEFINICJA

Sproszkowany (180) (2.9.12) lis¢ pokrzyku doprowadzony, je-
zeli to konieczne, do wymaganej zawarto$ci przez dodanie spro-
szkowanej laktozy lub sproszkowanego liscia pokrzyku o nizszej
zawartosci alkaloidow.

Zawartosé: od 0,28% do 0,32% sumy alkaloidow, w przeli-
czeniu na hioscyjaming (m.cz. 289,4) (wysuszona substancja
roélinna).

WLASCIWOSCI
Zapach lekko mdty.

TOZSAMOSC

A. Badanie mikroskopowe (2.8.23) proszku (180) (2.9.12).
Proszek jest ciemnozielony. Obserwowa¢ pod mikroskopem
uzywajac roztworu wodzianu chloralu OD. Proszek wykazuje
nastepujace cechy diagnostyczne: fragmenty blaszki liscio-
wej o falistosciennych komorkach skorki i prazkowanym
naskorku, liczne aparaty szparkowe przewaznie na dolnej
powierzchni (anizocytyczne a niektére takze anomocytycz-
ne) (2.8.3); wielokomoérkowe jednorzedowe wloski okrywo-
we o gladkim naskoérku, gruczolowe wloski o jednokomér-
kowych glowkach i wielokomdrkowych, jednorzedowych
trzonach lub o wielokomorkowych gtéwkach i jednokomor-
kowych trzonach; komorki migkiszu oraz okragte komorki
zawierajace drobnokrystaliczny piasek szczawianu wapnia;
naczynia o pierscieniowatych badz spiralnych zgrubieniach.
Sproszkowana substancja rodlinna moze takze wykazywac
obecno$¢: wldkien i siatkowato zgrubiatych naczyn z todyg;
niemal kuliste ziarna pytku, $rednicy 40-50 pm, z 3 uj$ciami
tagiewkowymi, 3 bruzdami i odlegle doteczkowang egzyna;
fragmenty korony z brodawkowang skorka lub licznymi wto-
skami okrywowymi badZ gruczotowymi uprzednio opisa-
nymi; fragmenty brunatnawozoltych nasion zawierajacych
nieregularnie zgrubiale i jamkowane komorki tupiny nasien-
nej. Przy ogladaniu preparatu w glicerolu 85% OD moga by¢
widoczne krysztaly laktozy.

B. Wytrzasa¢ 2 min 1 g proszku 10 mL rozciericzonego kwasu
siarkowego ODI. Przesaczy¢, dodaé do przesaczu 1 mL stgzo-
nego wodorotlenku amonowego OD i 5 mL wody OD. Wytrza-
sa¢ ostroznie 15 mL eteru etylowego OD, unikajac tworzenia
emulsji. Oddzieli¢c warstwe eterowa i osuszy¢ bezwodnym
siarczanem sodu OD. Przesaczy¢ i odparowac eter etylowy
w porcelanowej parownicy. Doda¢ 0,5 mL dymigcego kwasu
azotowego OD i odparowa¢ do sucha na tazni wodnej. Doda¢
10 mL acetonu OD i kroplami roztworu (30 g/L) wodorotlen-
ku potasu OD w etanolu (96%) OD. Powstaje ciemnofioletowe
zabarwienie.

C. Obejrze¢ chromatogramy otrzymane w badaniu chromato-

graficznym.
Wyniki: pasma gléwne na chromatogramie roztworu badane-
go wykazuja polozenie, zabarwienie i wielko$¢ zgodna z pa-
smami gléwnymi na chromatogramie otrzymanym z takiej
samej objetosci roztworu poréwnawczego.

BADANIA

Chromatografia. Chromatografia cienkowarstwowa (2.2.27).

Roztwér badany. Do 0,6 g badanej substancji roslinnej doda¢
15 mL rozcieticzonego kwasu siarkowego OD1, wytrzasaé 15 min
i przesaczy¢. Przemywal saczek rozciericzonym kwasem siarko-
wym ODI do uzyskania 20 mL przesgczu. Do przesaczu dodac
1 mL stezonego wodorotlenku amonowego OD i wytrzasac 2 por-
cjami, kazda po 10 mL eferu etylowego wolnego od nadtlenkéw
OD. Oddzieli¢ warstwy przez wirowanie, jezeli to konieczne. Po-
laczone warstwy eterowe osuszy¢ bezwodnym siarczanem sodu
OD, przesaczy¢ i odparowaé do sucha na tazni wodnej. Pozosta-
tos¢ rozpusci¢ w 0,5 mL metanolu OD.

Roztwér poréwnawczy. Rozpusci¢ 50 mg siarczanu hioscy-
jaminy OD w 9 mL metanolu OD. Rozpusci¢ 15 mg bromowo-
dorku hioscyny OD w 10 mL metanolu OD. Zmiesza¢ 1,8 mL
roztworu bromowodorku hioscyny z 8 mL roztworu siarczanu
hioscyjaminy.

Plytka: ptytka TLC z zelem krzemionkowym G OD.

Faza ruchoma: stezony wodorotlenek amonowy OD, woda OD,
aceton OD (3:7:90 V/V/V).

Naniesienie: 10 pL i 20 uL kazdego roztworu, w postaci pasm
o wymiarach 20 mm na 3 mm, pozostawiajac po 1 cm odleglosci
pomiedzy pasmami.

Rozwijanie: na odlegto$¢ 10 cm.

Suszenie: 15 min w temp. 100-105°C, pozostawi¢ do ochlodzenia.

Detekcja A: spryska¢ roztworem jodobizmutanu potasu OD2,
stosujac ok. 10 mL na plytke o powierzchni 200 mm?, az beda
widoczne pomaranczowe lub brunatne pasma na zottym tle.

Wyniki A: pasma na chromatogramach roztworu badanego
wykazuja polozenie (hioscyjamina znajduje si¢ w dolnej 1/3 cze-
$ci chromatogramu, hioscyna — w gornej 1/3 czesci chromato-
gramu) i zabarwienie zgodne z pasmami na chromatogramach
roztworu pordwnawczego; pasma na chromatogramach roztworu
badanego maja co najmniej takg wielko$¢ jak odpowiadajace im
pasma na chromatogramie otrzymanym z takiej samej objetosci
roztworu poréwnawczego; moga sie pojawi¢ stabo zabarwione
dodatkowe pasma zwlaszcza w srodkowej czesci chromatogramu
otrzymanego z 20 pL roztworu badanego lub w poblizu punktu
naniesienia na chromatogramie otrzymanym z 10 pL roztworu
badanego.

Detekcja B: spryskiwac plytke roztworem azotynu sodu OD az
warstwa adsorbenta stanie si¢ przezroczysta i obejrze¢ po 15 min.

Wyniki B: pasma hioscyjaminy na chromatogramach roztwo-
ru badanego i roztworu poréwnawczego zmieniajg zabarwienie
z brunatnego na czerwonawobrunatne, ale nie na szarawonie-
bieskie (atropina) i nie znika zadne z dodatkowych pasm.

Strata masy po suszeniu (2.2.32): nie wigcej niz 5,0%, po su-
szeniu 1,000 g proszku w suszarce w temp. 105°C.

Popiol calkowity (2.4.16): nie wigcej niz 16,0%.

Popiol nierozpuszczalny w kwasie solnym (2.8.1): nie wiecej
niz 4,0%.

ZAWARTOSC

a) Oznaczy¢ strate masy po suszeniu (2.2.32) 2,000 g proszku,
w suszarce w temp. 105°C.

b) Zwilzy¢ 10,00 g proszku mieszaning 5 mL wodorotlenku amo-
nowego OD, 10 mL etanolu (96%) OD i 30 mL eteru etylowego
wolnego od nadtlenkow OD i dokladnie wymieszac. Przenies¢
mieszanine do odpowiedniego perkolatora, jezeli to koniecz-
ne, z pomoca mieszaniny ekstrakcyjnej. Macerowac 4 h, na-
stepnie perkolowa¢ mieszaning 1 objetosci chloroformu OD
i 3 objetosci eteru etylowego wolnego od nadtlenkéw OD do
calkowitego wyekstrahowania alkaloidéw. Odparowaé¢ do
sucha kilka mililitréw plynu wyptywajacego z perkolatora,
pozostato$¢ rozpusci¢ w kwasie siarkowym (0,25 mol/L) RM
i potwierdzi¢ nieobecnos¢ alkaloidow roztworem tetrajodo-

»Wskazowki ogélne” (1) odnoszg sie do wszystkich monografii i innych tekstow
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rtecianu potasu OD. Zagesci¢ perkolat do ok. 50 mL odde-
stylowujac na tazni wodnej i przenies¢ do rozdzielacza prze-
mywajac eterem etylowym wolnym od nadtlenkéw OD. Do-
dac objeto$¢ eteru etylowego wolnego od nadtlenkéw OD nie
mniejszg niz 2,1-krotna objetos¢ perkolatu do uzyskania cie-
czy o gesto$ci znacznie ponizej gestosci wody. Wytrzasac roz-
twor nie mniej niz 3 porcjami, kazda po 20 mL kwasu siarko-
wego (0,25 mol/L) RM, rozdzieli¢ 2 warstwy przez wirowanie,
jezeli to konieczne, i przenie$¢ warstwy kwasowe do drugiego
rozdzielacza. Warstwe kwasowg doprowadzi¢ do odczynu za-
sadowego wodorotlenkiem amonowym OD i wytrzasac 3 por-
cjami, kazda po 30 mL chloroformu OD. Polaczy¢ warstwy
chloroformowe, doda¢ 4 g bezwodnego siarczanu sodu OD
i pozostawi¢ 30 min, od czasu do czasu wstrzasajac. Zdekan-
towa¢ chloroform i przemy¢ siarczan sodu 3 porcjami, kaz-
da po 10 mL chloroformu OD. Polaczy¢ plyny z przemycia
z wyciagiem chloroformowym, odparowa¢ do sucha na tazni
wodnej i ogrzewa¢ 15 min w suszarce w temp. 100-105°C.
Pozostato$¢ rozpusci¢ w kilku mililitrach chloroformu OD,
doda¢ 20,0 mL kwasu siarkowego (0,01 mol/L) RM i usu-
naé chloroform przez odparowanie na fazni wodnej. Mia-
reczkowaé nadmiar kwasu roztworem wodorotlenku sodu
(0,02 mol/L) RM uzywajac jako wskaznika mieszany roztwor
czerwieni metylowej OD.

Obliczy¢ procentows zawarto$¢ sumy alkaloidow, w przelicze-
niu na hioscyjaming, wg ponizszego wzoru:

57,88 x (20 — n)
(100 —d) x m

d = strata masy po suszeniu, w procentach;

n = objetos¢ uzytego roztworu wodorotlenku sodu (0,02 mol/L)
RM, w mililitrach;

m= masa uzytej substancji roélinnej, w gramach.

PRZECHOWYWANIE
W hermetycznym pojemniku.

01/2008:1814
BENZOE SUMATRANUS

Zywica benzoesowa sumatrzanska

Benzoin, Sumatra; Benjoin de Sumatra

DEFINICJA

Zywica otrzymana przez naciecie pnia Styrax benzoin Dryander.

Zawartosc: od 25,0% do 50,0% sumy kwasow, w przeliczeniu na
kwas benzoesowy (C,;H(O,; m.cz. 122,1) (wysuszona substancja
roslinna).

TOZSAMOSC

A. Zywica benzoesowa sumatrzaniska wystepuje w postaci kre-
mowobialych, zaokraglonych do owalnych brylek, ktére moga
by¢ osadzone w ciemno szarawobrunatnym lub czerwonawo-
brunatnym podlozu. Jest ona twarda i krucha, a spekana po-
wierzchnia jest ciemna i nieréwna.

B. Obejrze¢ chromatogramy otrzymane w badaniu B Styrax

tonkinensis.
Wyniki: ponizej podano kolejno$¢ pasm o wygaszonej fluore-
scencji obecnych na chromatogramach roztworu poréwnawcze-
go i roztworu badanego. Ponadto, na chromatogramie roztwo-
ru badanego moga by¢ obecne inne stabe pasma o wygaszonej
fluorescencji.

Gorna cze$¢ chromatogramu

Bardzo intensywne ciemne
pasmo

Cynamonian metylu: bardzo
intensywne ciemne pasmo

Ciemne pasmo

Kwas benzoesowy: ciemne
pasmo

Bardzo stabe ciemne pasmo
(kwas benzoesowy)

Kwas cynamonowy: intensywne
ciemne pasmo

Bardzo intensywne ciemne
pasmo (kwas cynamonowy)
Ciemne pasmo

Bardzo intensywne ciemne
pasmo

Ciemne pasmo

Wanilina: ciemne pasmo Bardzo stabe ciemne pasmo

(wanilina)

Seria nierozdzielonych pasm,
w tym 2 ciemne pasma

Roztwor poréwnawczy Roztwér badany

BADANIA

Zywica damarowa. Chromatografia cienkowarstwowa (2.2.27).

Roztwér badany. Rozpusci¢ 0,2 g badanej substancji ro$linnej
tagodnie ogrzewajac w 10 mL etanolu (90% V/V) OD i odwirowac.

Plytka: ptytka TLC z tlenkiem glinu G OD.

Faza ruchoma: eter naftowy OD4, eter etylowy OD (40:60 V/V).

Naniesienie: 5 pL.

Rozwijanie: na odlegto$¢ 10 cm.

Suszenie: na powietrzu.

Detekcja: spryskaé roztworem aldehydu anyzowego OD i ogrzewaé
5 min w temp. 100-105°C

Wyniki: otrzymany chromatogram nie wykazuje Zadnej wy-
raznej plamy o wartosci Ry pomiedzy 0,4 a 1,0.

Styrax tonkinensis
A. Do 0,2 g drobno sproszkowanej substancji roélinnej doda¢

10 mL etanolu (96%) OD. Wytrzasal energicznie do prawie

calkowitego rozpuszczenia i przesaczy¢. Umiesci¢ 5 mL prze-

saczu w probowce i doda¢ 0,5 mL roztworu (50 g/L) chlorku

zelaza(III) OD w etanolu (96%) OD. Powstaje zo6ltawe, jasno-

zielone zabarwienie.
B. Chromatografia cienkowarstwowa (2.2.27).

Roztwér badany. Podda¢ ultradzwiekom 0,2 g drobno spro-

szkowanej substancji roélinnej w 5 mL etanolu (96%) OD

i przesaczy¢. Zebra¢ przesacz.

Roztwor poréwnawczy. Rozpuéci¢ 20 mg kwasu benzoeso-

wego OD, 10 mg kwasu trans-cynamonowego OD, 4 mg wa-

niliny OD 1 20 mg cynamonianu metylu OD w 10 mL etanolu

(96%) OD.

Plytka: plytka TLC z zelem krzemionkowym F,;; OD (5-

40 um) [lub plytka TLC z zelem krzemionkowym F,;, OD

(2-10 pm)].

Faza ruchoma: lodowaty kwas octowy OD, eter diizopropylowy

OD, heksan OD (10:40:60 V/V/V).

Naniesienie: 10 pL [lub 2 pL] w postaci pasm.

Rozwijanie: na odlegto$¢ 12 cm [lub 5 cm].

Suszenie: na powietrzu.

Detekcja: obejrze¢ w nadfiolecie przy 254 nm.

1620

Patrz trzecia strona oktadki: czes¢ informacyjna dotyczgca monografii ogolnych



