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siarczanem sodu OD. Przesaczy¢ 1 odparowaé do sucha na tazni
wodnej. Pozostatos¢ rozpusci¢ w 0,5 mL metanolu OD.

Roztwér poréwnawczy. Rozpusci¢ 50 mg siarczanu hioscyjaminy
OD w 9 mL metanolu OD. Rozpusci¢ 15 mg bromowodorku hio-
scyny OD w 10 mL metanolu OD. Zmiesza¢ 1,8 mL roztworu bro-
mowodorku hioscyny z 8 mL roztworu siarczanu hioscyjaminy.

Plytka: plytka TLC z zelem krzemionkowym OD.

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

Naniesienie: 20 uL i 40 pL kazdego roztworu, w postaci pasm.

Rozwijanie: na odlegto$¢ 10 cm.

Suszenie: 15 min w temp. 100-105°C.

Detekcja A: spryskac roztworem jodobizmutanu potasu OD2.

Detekcja B: spryskiwac roztworem azotynu sodu OD az warstwa
adsorbenta stanie sie przezroczysta. Obejrze¢ po 15 min.

Wyniki B: pasma hioscyjaminy na chromatogramach roztworu
badanego i roztworu poréwnawczego zmieniajg zabarwienie z bru-
natnawopomaranczowego na czerwonawobrunatne, ale nie na sza-
rawoniebieskie (atropina) i nie zanika zZadne z dodatkowych pasm.

Etanol (2.9.10): od 64% (V/V) do 69% (V/V).

ZAWARTOSC

Odparowac 50,0 g nalewki badanej do objetoséci ok. 10 mL. Prze-
nies¢ ilosciowo do rozdzielacza mozliwie najmniejszg objetoscia
etanolu (70% V/V) OD. Doda¢ 5 mL wodorotlenku amonowego
OD i 15 mL wody OD. Wytrzasa¢ nie mniej niz 3 porcjami, kazda
po 40 mL mieszaniny 1 objetosci chlorku metylenu OD i 3 objeto-
$ci eteru etylowego wolnego od nadtlenkow OD, ostroznie, unikajac
tworzenia emulsji, do catkowitego wyekstrahowania alkaloidow.
Warstwy organiczne polaczy¢ i zagesci¢ roztwor do ok. 50 mL
oddestylowujac na tazni wodnej. Przenies¢ otrzymany roztwor
ilo$ciowo do rozdzielacza, przemywajac eterem etylowym wolnym
od nadtlenkow OD. Doda¢ objetos¢ eteru etylowego wolnego od
nadtlenkéw OD nie mniejsza niz 2,1-krotna objeto$¢ roztworu,
aby uzyska¢ warstwe o gestosci znacznie ponizej gestosci wody.
Wytrzasaé otrzymany roztwor nie mniej niz 3 porcjami, kazda po
20 mL kwasu siarkowego (0,25 mol/L) RM do calkowitego wyeks-
trahowania alkaloidéw. Rozdzieli¢ warstwy przez wirowanie, jezeli
to konieczne, i przenies¢ warstwy do rozdzielacza. Polaczone war-
stwy doprowadzi¢ do odczynu zasadowego wodorotlenkiem amo-
nowym OD i wytrzasna¢ nie mniej niz 3 porcjami, kazda po 30 mL
chlorku metylenu OD do catkowitego wyekstrahowania alkaloidow.
Polaczy¢ warstwy organiczne, doda¢ 4 g bezwodnego siarczanu
sodu OD i pozostawi¢ 30 min od czasu do czasu wstrzgsajac. Zde-
kantowa¢ chlorek metylenu i przesaczy¢. Przemy¢ siarczan sodu
3 porcjami, kazda po 10 mL chlorku metylenu OD. Polaczy¢ wy-
ciagi organiczne, odparowa¢ do sucha na fazni wodnej. Ogrzewac
15 min pozostalo$¢ w suszarce w temp. 100-105°C. Pozostalos¢
rozpusci¢ w kilku mililitrach chlorku metylenu OD, odparowac do
sucha na fazni wodnej i ponownie ogrzewa¢ 15 min pozostatos¢
w suszarce w temp. 100-105°C. Pozostalo$¢ rozpusci¢ w kilku mi-
lilitrach chlorku metylenu OD. Doda¢ 20,0 mL kwasu siarkowego
(0,01 mol/L) RM i usung¢ chlorek metylenu przez odparowanie na
tazni wodnej. Miareczkowa¢ nadmiar kwasu roztworem wodoro-
tlenku sodu (0,02 mol/L) RM uzywajac jako wskaznika mieszany
roztwor czerwieni metylowej OD.

Obliczy¢ procentowa zawarto$¢ sumy alkaloidow, w przelicze-
niu na hioscyjamine, wg wzoru:

57,88 x (20 — n)

100 x m
n = objetos¢ uzytego roztworu wodorotlenku sodu (0,02 mol/L)
RM, w mililitrach;
m = masa uzytej substancji roélinnej, w gramach.
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BELLADONNAE FOLIUM
Lis¢ pokrzyku
Belladonna leaf; Belladone (feuille de)

DEFINICJA

Wysuszone liScie lub wysuszone liscie i kwitnace, a niekiedy
owocujace szczyty pedow Atropa belladonna L.

Zawartos¢: nie mniej niz 0,30% sumy alkaloidow, w przelicze-
niu na hioscyjaming (C,;H,;NO;; m.cz. 289,4) (wysuszona sub-
stancja roélinna). Zespot alkaloidow sklada sie gtéwnie z hio-
scyjaminy tacznie z niewielka ilo$cig hioscyny (skopolaminy).

WLASCIWOSCI
Zapach lekko mdly.

TOZSAMOSC

A. Liscie sg zielone lub brunatnawozielone, nieco ciemniejsze na
gbrnej powierzchni, czesto pomarszczone i pozwijane w sub-
stancji roslinnej i czesciowo polaczone razem. Lis¢ jest ogon-
kowy, calobrzegi, nasada blaszki klinowata, zbiegajaca po ogon-
ku. Kwitngce pedy sa splaszczone i opatrzone w kazdym wezle
para lisci nieréwnej wielkosci, w pachwinach ktérych wystepuja
pojedynczo kwiaty a niekiedy owoce. Kwiaty maja zrostodzial-
kowy kielich i dzwonkowata korone. Substancja roslinna moze
zawiera¢ owoce, ktdre s kulistymi jagodami barwy zielonej lub
brunatnawoczarnej, otoczonymi trwalym kielichem z szeroko
rozpostartymi dziatkami.

B. Badanie mikroskopowe (2.8.23). Proszek jest ciemnozielony.
Obserwowac pod mikroskopem uzywajac roztworu wodzia-
nu chloralu OD. Proszek wykazuje nastepujace cechy diagno-
styczne (ryc. 0221.-1): fragmenty blaszki lisciowej o falisto-
$ciennych komorkach skorki i prazkowanym naskorku [A, C]

Ryc. 0221.-1. Rysunek do badania B tozsamosci sproszkowanej
substancji roslinnej liscia pokrzyku

»Wskazowki ogélne” (1) odnoszg sie do wszystkich monografii i innych tekstow

1617



MONOGRAFIE SZCZEGOLOWE SUBSTANCJI I PRZETWOROW ROSLINNYCH

FARMAKOPEA POLSKA WYDANIE XIII (2023) TOM II

i czescig lezacego pod skorka miekiszu palisadowego [Aa] po-
taczonego ze skorka gorna [A]; liczne aparaty szparkowe [Ca]
liczniejsze na dolnej powierzchni [C] anizocytyczne, a niektore
takze anomocytyczne (2.8.3); wielokomorkowe, jednorzedowe
wtloski okrywowe o gtadkim naskérku [F], gruczotowe wloski
o jednokomorkowych gtowkach i wielokomérkowych, jedno-
rzedowych trzonach [D] lub o wielokomérkowych gtéwkach
i jednokomorkowych trzonach [B]; komorki miekiszu oraz
okragle komorki, niektore wypelnione drobnokrystalicznym
piaskiem szczawianu wapnia [E]; naczynia o pierscieniowa-
tych i spiralnych zgrubieniach [K]. Sproszkowana substancja
roslinna moze wykazywac takze obecnos¢: wiékien oraz siat-
kowato zgrubialych naczyn z todyg; niemal kuliste ziarna pyl-
ku, $rednicy 40-50 um, z 3 ujsciami fagiewkowymi, 3 bruzda-
mi i odlegle doteczkowatg egzyna [H]; fragmenty korony
z brodawkowang skorka [J] lub licznymi wloskami okrywowy-
mi badZ gruczolowymi uprzednio opisanymi [L]; fragmenty
brunatnawozéltej tupiny nasiennej zlozonej z komorek niere-
gularnie zgrubialych [G].

C. Wytrzasa¢ 2 min 1 g sproszkowanej substancji roslinnej (180)
(2.9.12) 10 mL rozcieticzonego kwasu siarkowego ODI. Przesa-
czy¢, dodaé do przesaczu 1 mL stgzonego wodorotlenku amo-
nowego OD i 5 mL wody OD. Wytrzasa¢ ostroznie 15 mL eteru
etylowego OD, unikajac tworzenia emulsji. Oddzieli¢ warstwe
eterowq i osuszy¢ bezwodnym siarczanem sodu OD. Przesgczy¢
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) wodorotlenku potasu OD w etanolu (96%) OD. Powstaje
ciemnofioletowe zabarwienie.

D. Obejrze¢ chromatogramy otrzymane w badaniu chromato-

graficznym.
Wyniki: pasma gléwne na chromatogramach roztworu bada-
nego wykazuja polozenie, zabarwienie i wielko$¢ zgodna z pa-
smami gléwnymi na chromatogramach otrzymanych z takiej
samej objetosci roztworu poréwnawczego.

BADANIA

Chromatografia. Chromatografia cienkowarstwowa (2.2.27).

Roztwér badany. Do 0,6 g sproszkowanej substancji roélinnej
(180) (2.9.12) doda¢ 15 mL rozciericzonego kwasu siarkowego
OD1, wytrzasa¢ 15 min i przesaczy¢. Przemywac saczek rozcieni-
czonym kwasem siarkowym OD1 do uzyskania 20 mL przesaczu.
Do przesaczu dodaé 1 mL stezonego wodorotlenku amonowego
OD i wytrzasa¢ 2 porcjami, kazda po 10 mL eteru etylowego wol-
nego od nadtlenkéw OD. Oddzieli¢ warstwy przez wirowanie, je-
zeli to konieczne. Potaczone warstwy eterowe osuszy¢ bezwodnym
siarczanem sodu OD, przesaczy¢ i odparowaé do sucha na lazni
wodnej. Pozostalo$¢ rozpusci¢ w 0,5 mL metanolu OD.

Roztwér poréwnawczy. Rozpusci¢ 50 mg siarczanu hioscyjami-
ny OD w9 mL metanolu OD. Rozpusci¢ 15 mg bromowodorku hio-
scyny OD w 10 mL metanolu OD. Zmiesza¢ 1,8 mL roztworu bro-
mowodorku 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 puL i 20 pL, w postaci pasm o wymiarach 20 mm
na 3 mm, pozostawiajac po 1 cm odlegtosci pomiedzy pasmami.

Rozwijanie: na odlegto$¢ 10 cm.

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

Detekcja A: spryskac roztworem jodobizmutanu potasu OD2,
stosujac ok. 10 mL na ptytke o powierzchni 200 mm?, az beda
widoczne pomaranczowe lub brunatne pasma na zoéttym tle.

Wyniki A: pasma na chromatogramach roztworu badanego wyka-
zujg polozenie (hioscyjamina znajduje sie w dolnej 1/3 czgsci chro-
matogramoéw, hioscyna — w gornej 1/3 czgéci chromatograméw)
i zabarwienie zgodne z pasmami na chromatogramach roztworu

poréwnawczego. Pasma na chromatogramach roztworu badane-
g0 maja co najmniej taka wielkos¢ jak odpowiadajace im pasma na
chromatogramie otrzymanym z takiej samej objetosci roztworu po-
réwnawczego. Moga sie pojawi¢ stabo zabarwione dodatkowe pasma
zwlaszcza w srodkowej czedci chromatogramu otrzymanego z 20 pL
roztworu badanego lub w poblizu punktu naniesienia na chromato-
gramie otrzymanym z 10 pL roztworu badanego.

Detekcja B: spryskiwaé plytke roztworem azotynu sodu OD az
warstwa adsorbentu stanie sie przezroczysta; obejrze¢ po 15 min.

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

Zanieczyszczenia (2.8.2): nie wigcej niz 3% fodyg o $rednicy
wigkszej niz 5 mm.

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

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

ZAWARTOSC

a) Oznaczy¢ strate masy po suszeniu (2.2.32) 2,000 g sproszkowa-
nej substancji roslinne;j (180) (2.9.12), w suszarce w temp. 105°C.

b) Zwilzy¢ 10,00 g sproszkowanej substancji roslinnej (180)
(2.9.12) mieszaning 5 mL wodorotlenku amonowego OD,
10 mL etanolu (96%) OD i 30 mL eteru etylowego wolnego od
nadtlenkéw OD, i dokladnie wymiesza¢. Przenie$¢ mieszaning
do odpowiedniego perkolatora, jezeli to konieczne, za pomocg
mieszaniny ekstrakcyjnej. Macerowa¢ 4 h, nastepnie perkolo-
waé mieszaning 1 objetosci chloroformu OD i 3 objetosci eteru
etylowego wolnego od nadtlenkéw OD do catkowitego wyekstra-
howania alkaloidéw. Odparowac do sucha kilka mililitréw pty-
nu wyplywajacego z perkolatora, pozostalos¢ rozpusci¢ w kwa-
sie siarkowym (0,25 mol/L) RM i potwierdzi¢ nieobecnos¢
alkaloidow roztworem tetrajodortecianu potasu OD. Zagesci¢
perkolat do ok. 50 mL oddestylowujac na tazni wodnej i prze-
nie$¢ do rozdzielacza, przemywajac eterem etylowym wolnym
od nadtlenkéw OD. Dodac objetos¢ eteru etylowego wolnego od
nadtlenkéw OD nie mniejszg niz 2,1-krotna objetos¢ perkolatu
do uzyskania cieczy o gestosci znacznie ponizej gestosci wody.
Whytrzasaé roztwor nie mniej niz 3 porcjami, kazda po 20 mL
kwasu siarkowego (0,25 mol/L) RM, rozdzieli¢ 2 warstwy przez
wirowanie, jezeli to konieczne, i przenies¢ warstwy kwasowe
do drugiego rozdzielacza. Warstwe kwasowa doprowadzi¢ do
odczynu zasadowego wodorotlenkiem amonowym OD i wy-
trzasac 3 porcjami, kazda po 30 mL chloroformu OD. Polaczy¢
warstwy chloroformowe, dodac 4 g bezwodnego siarczanu sodu
OD i pozostawi¢ 30 min, od czasu do czasu wstrzasajac. Zde-
kantowa¢ chloroform i przemy¢ siarczan sodu 3 porcjami, kaz-
da po 10 mL chloroformu OD. Polaczy¢ poptuczyny z wycia-
giem chloroformowym, odparowa¢ do sucha na fazni wodnej
i ogrzewa¢ 15 min w suszarce w temp. 100-105°C. Pozostalo$¢
rozpusci¢ w kilku mililitrach chloroformu OD, doda¢ 20,0 mL
kwasu siarkowego (0,01 mol/L) RM i usuna¢ chloroform przez
odparowanie na fazni wodnej. Miareczkowa¢ nadmiar kwasu
roztworem wodorotlenku sodu (0,02 mol/L) RM uzywajac jako
wskaznika mieszany roztwor czerwieni metylowej OD.
Obliczy¢ procentowa zawarto$¢ sumy alkaloidow, w przeli-
czeniu na hioscyjamine, wg ponizszego wzoru:

57,88 x (20 — )
(100 —d) x m

d = strata masy po suszeniu, w procentach;

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

m = masa sproszkowanej substancji roslinnej, w gramach.
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