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Obliczy¢ procentowa zawartos¢ irysoflorentyny wg ponizsze-
g0 wzoru:
A Xmyxp
A, xm;x 20
A, = powierzchnia piku irysoflorentyny na chromatogramie
roztworu badanego;
A, = powierzchnia piku irysoflorentyny na chromatogramie
roztworu poréwnawczego (a);
m, = masa badanej substancji roslinnej uzyta do przygotowa-
nia roztworu badanego, w gramach;
m, = masa irysoflorentyny CSP uzyta do przygotowania roz-
tworu poréwnawczego (a), w gramach;
p = procentowa zawarto$¢ irysoflorentyny w irysoflorentynie CSP
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BELLADONNAE FOLITI EXTRACTUM
SICCUM NORMATUM

Wyciag suchy standaryzowany
z liscia pokrzyku

Belladonna leaf dry extract, standardised; Belladone (feuille de),
extrait sec titré de

DEFINICJA

Standaryzowany suchy wyciag otrzymany z Liscia pokrzyku
(0221).

Zawartosé: 0d 0,95% do 1,05% sumy alkaloidow, w przeliczeniu
na hioscyjamine (C,,H,;NO;; m.cz. 289,4) (wysuszony wyciag).

WYTWARZANIE
Wyciag otrzymuje sie z substancji roslinnej odpowiednig me-
todg uzywajac etanolu (70% V/V).

WLASCIWOSCI
Wyglgd: brunatny lub zielonawy, higroskopijny proszek.

TOZSAMOSC

A. Chromatografia cienkowarstwowa (2.2.27).
Roztwor badany. Do 1 g wyciagu badanego doda¢ 5,0 mL
metanolu OD. Wytrzasa¢ 2 min i przesaczy¢.
Roztwor porownawczy. Rozpusci¢ 1,0 mg kwasu chlorogeno-
wego OD i 2,5 mg tréjwodnego rutozydu OD w 10 mL meta-
nolu OD.
Plytka: ptytka TLC z zelem krzemionkowym OD.
Faza ruchoma: bezwodny kwas mréwkowy OD, woda OD,
metyloetyloketon OD, octan etylu OD (10:10:30:50 V/V/V/V).
Naniesienie: 20 uL, w postaci pasm.
Rozwijanie: na odlegtosci 15 cm.
Suszenie: w temp. 100-105°C.
Detekcja: ciepta plytke poddaé dzialaniu roztworu (10 g/L)
estru aminoetylowego kwasu difenyloborowego OD w metanolu
OD, nastepnie plytke podda¢ dziataniu roztworu (50 g/L) ma-
krogolu 400 OD w metanolu OD; pozostawi¢ 30 min do wysu-
szenia na powietrzu i obejrze¢ w nadfiolecie przy 365 nm.
Wyniki: chromatogramy roztworu pordéwnawczego i roz-
tworu badanego wykazuja w centralnej czesci jasnoniebie-
skie pasmo fluoryzujace (kwas chlorogenowy), a w dolnej
cze$ci zoltawobrunatne pasmo fluoryzujace (rutozyd); po-
nadto na chromatogramie roztworu badanego widoczne jest
nieco powyzej punktu startu zéttawobrunatne pasmo fluo-
ryzujace, a bezposrednio powyzej z6ite pasmo fluoryzujace
oraz z0tte lub zottawobrunatne pasmo fluoryzujace pomie-
dzy pasmem rutozydu a pasmem kwasu chlorogenowego.
Moga by¢ obecne dodatkowe pasma.

B. Obejrze¢ chromatogramy otrzymane w badaniu atropiny.
Wyniki: pasma gléwne na chromatogramie roztworu bada-
nego wykazujg polozenie i zabarwienie zgodne z pasmami
gléwnymi na chromatogramie roztworu poréwnawczego.

BADANIA

Atropina. Chromatografia cienkowarstwowa (2.2.27).

Roztwér badany. Do 0,20 g wyciagu badanego dodac 10,0 mL
rozciericzonego kwasu siarkowego OD1, wytrzasa¢ 2 min i prze-
saczy¢. Dodaé 1,0 mL stezonego wodorotlenku amonowego OD
i wytrzasac 2 porcjami, kazda po 10 mL eteru etylowego wolnego
od nadtlenkéow OD. Oddzieli¢ warstwy przez wirowanie, jezeli
to konieczne. Suszy¢ polaczone warstwy eterowe nad ok. 2 g bez-
wodnego siarczanu sodu OD, przesaczy¢ i odparowaé do sucha
na fazni wodnej. Pozostalos¢ rozpusci¢ w 0,5 mL metanolu OD.

Roztwér porownawczy. Rozpusci¢ 50 mg siarczanu hioscyja-
miny OD w 9 mL metanolu OD. Rozpusci¢ 15 mg bromowodorku
hioscyny OD w 10 mL metanolu OD. Zmiesza¢ 1,8 mL roztworu
bromowodorku hioscyny z 8 mL roztworu siarczanu hioscyja-
miny.

Plytka: ptytka TLC z zelem krzemionkowym OD.

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

Naniesienie: 20 uL, w postaci pasm.

Rozwijanie: na odlegto$¢ 10 cm.

Suszenie: 15 min w temp. 100-105°C; pozostawi¢ do ochto-
dzenia.

Detekcja A: podda¢ dziataniu roztworu jodobizmutanu pota-
su OD2, az beda widoczne pomaranczowe lub brunatne pasma
na zo6ttym tle.

Wyniki A: pasma na chromatogramie roztworu badanego wy-
kazuja potozenie (hioscyjamina znajduje sie w dolnej 1/3 czesci
chromatogramu, hioscyna - w gornej 1/3 czeéci chromatogra-
mu) i zabarwienie zgodne z pasmami na chromatogramie roz-
tworu poréwnawczego. Na chromatogramie roztworu badanego
moga by¢ obecne inne stabo zabarwione pasma.

Detekcja B: ptytke podda¢ dziataniu roztworu azotynu sodu
OD az warstwa adsorbenta stanie sie przezroczysta i obejrze¢
po 15 min.

Wyniki B: pasma hioscyjaminy na chromatogramach roztwo-
ru badanego i roztworu poréwnawczego zmieniaja zabarwienie
z pomaranczowego lub brunatnego na czerwonawobrunatne,
ale nie na szarawoniebieskie (atropina).

Strata masy po suszeniu (2.8.17): nie wigcej niz 5,0%.

ZAWARTOSC

W kazdym etapie ekstrakeji konieczne jest sprawdzenie, czy
alkaloidy zostaly wyekstrahowane calkowicie. Jezeli ekstrakcja
zachodzi do fazy organicznej wykona¢ to odparowujac do sucha
kilka mililitrow fazy organicznej z ostatniej ekstrakcji, rozpusz-
czajac pozostato$¢ w kwasie siarkowym (0,25 mol/L) RM i po-
twierdzajac nieobecno$¢ alkaloidow uzywajac roztworu tetrajo-
dortecianu potasu OD. Jezeli ekstrakcja zachodzi do kwasowej
fazy wodnej, wykonuje si¢ to biorac kilka mililitrow kwasowej
fazy wodnej z ostatniej ekstrakeji i potwierdzajac nieobecnosé
alkaloidow uzywajac roztworu tetrajodortecianu potasu OD.

Zawiesi¢ 3,00 g wyciggu w mieszaninie 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 objetosci eteru etylowego wolnego od nadtlen-
kéw OD, do catkowitego wyekstrahowania alkaloidéw. Potaczo-
ne warstwy organiczne zagesci¢ do ok. 50 mL oddestylowujac
na fazni wodnej i przenie$¢ uzyskang ciecz do rozdzielacza
przemywajac eterem etylowym wolnym od nadtlenkow OD. Do-
dac objetos¢ eteru etylowego wolnego od nadtlenkéw OD nie
mniejsza niz 2,1-krotna objetos¢ cieczy, do uzyskania warstwy

»Wskazowki ogélne” (1) odnoszg sie do wszystkich monografii i innych tekstow
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o gestosci znacznie ponizej gestosci wody. Wytrzasaé otrzyma-
ny roztwdr nie mniej niz 3 porcjami, kazda po 20 mL kwasu
siarkowego (0,25 mol/L) RM, do calkowitego wyekstrahowania
alkaloidéw. Rozdzieli¢ warstwy przez wirowanie, jezeli to ko-
nieczne, i przenie$¢ warstwy kwasowe do drugiego rozdzielacza.
Polaczone warstwy kwasowe doprowadzi¢ do odczynu zasado-
wego wodorotlenkiem amonowym OD i wytrzasna¢ nie mniej niz
3 porcjami, kazda po 30 mL chlorku metylenu OD, do catkowite-
go wyekstrahowania alkaloidéw. Polaczy¢ warstwy organiczne,
dodac 4 g bezwodnego siarczanu sodu OD i pozostawi¢ 30 min
od czasu do czasu wstrzasajac. Zdekantowac¢ chlorek metylenu
i przemy¢ siarczan sodu 3 porcjami, kazda po 10 mL chlorku
metylenu OD. Polaczy¢ wyciagi organiczne, odparowaé do su-
cha na lazni wodnej. Ogrzewa¢ pozostalos¢ 15 min w suszarce
w temp. 100-105°C. Pozostalos¢ rozpusci¢ w kilku mililitrach
chlorku metylenu OD, odparowa¢ do sucha na fazni wodnej
i ponownie ogrzewa¢ pozostalo§¢ 15 min w suszarce w temp.
100-105°C. Pozostalo$¢ rozpusci¢ w kilku mililitrach chlorku
metylenu OD, doda¢ 20,0 mL kwasu siarkowego (0,01 mol/L) RM
i usuna¢ chlorek metylenu przez odparowanie na tazni wodne;.
Miareczkowa¢ nadmiar kwasu roztworem wodorotlenku sodu
(0,02 mol/L) RM uzywajac jako wskaznika mieszany roztwor
czerwieni metylowej OD.

Obliczy¢ procentowg zawartos¢ sumy alkaloidéw, w przeli-
czeniu na hioscyjamine, wg ponizszego wzoru:

57,88 x (20 - n)
100 x m
n = objetos¢ uzytego roztworu wodorotlenku sodu (0,02 mol/L)
RM, w mililitrach;
= masa wyciagu badanego, w gramach.
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BELLADONNAE FOLII TINCTURA
NORMATA

Nalewka standaryzowana z liscia pokrzyku

Belladonna leaf tincture, standardised; Belladone (feuille de), teinture
titrée de

DEFINICJA

Nalewka otrzymana z Liscia pokrzyku (0221).

Zawartos¢: od 0,027% do 0,033% sumy alkaloidéw, obliczo-
nych jako hioscyjamina (C,;H,;NO;; m.cz. 289,4). Zesp6t alka-
loidéw sklada sie gloéwnie z hioscyjaminy lacznie z niewielka
iloscig hioscyny.

WYTWARZANIE

Nalewke otrzymuje sie z 1 czesci sproszkowanej substancji ros-
linnej (355) (2.9.12) odpowiednig metoda uzywajac 10 czesci eta-
nolu (70% V/V).

TOZSAMOSC

A. Chromatografia cienkowarstwowa (2.2.27).
Roztwér badany. Odparowa¢ do sucha 10,0 mL nalewki bada-
nej w lazni wodnej w temp. 40°C pod zmniejszonym cisnie-
niem. Pozostalo$¢ rozpusci¢ w 1,0 mL metanolu OD.
Roztwér porownawczy. Rozpusci¢ 1,0 mg kwasu chlorogeno-
wego OD i 2,5 mg tréjwodnego rutozydu OD w 10 mL meta-
nolu OD.
Plytka: ptytka TLC z zelem krzemionkowym OD.

Faza ruchoma: bezwodny kwas mréwkowy OD, woda OD, metylo-
etyloketon OD, octan etylu OD (10:10:30:50 V/V/V/V).
Naniesienie: 40 uL, w postaci pasm.

Rozwijanie: na odlegto$¢ 15 cm.

Suszenie: w temp. 100-105°C.

Detekcja: spryska¢ ciepla plytke roztworem (10 g/L) estru
aminoetylowego kwasu difenyloborowego OD w metanolu OD;
nastepnie spryska¢ plytke roztworem (50 g/L) makrogolu 400
OD w metanolu OD; chromatogram pozostawi¢ 30 min do wy-
suszenia na powietrzu i obejrze¢ w nadfiolecie przy 365 nm.
Whyniki: ponizej podano kolejno$¢ pasm obecnych na chroma-
togramach roztworu poréwnawczego i roztworu badanego. Po-
nadto, na chromatogramie roztworu badanego mogg by¢ obec-
ne inne fluoryzujace pasma.

Gorna cze$¢ chromatogramu

Kwas chlorogenowy:

Jasnoniebieskie pasmo
jasnoniebieskie pasmo fluoryzujace (kwas
fluoryzujace chlorogenowy)

Z6lte lub zéltawobrunatne
pasmo fluoryzujace

Rutozyd: zéttawobrunatne
pasmo fluoryzujace

Niebieskawoszare pasmo
fluoryzujace

Z6te pasmo fluoryzujace

Zottawobrunatne pasmo
fluoryzujace

Roztwér poréwnawczy Roztwér badany

B. Obejrze¢ chromatogramy otrzymane w badaniu atropiny, de-
tekcja A.
Wyniki A: ponizej podano kolejno$¢ pasm obecnych na chro-
matogramach roztworu poréwnawczego i roztworu badanego.
Moga si¢ pojawic stabo zabarwione dodatkowe pasma zwlaszcza
w srodkowej czesci chromatogramu otrzymanego z 40 pL roz-
tworu badanego lub w poblizu punktu naniesienia na chroma-
togramie otrzymanym z 20 pL roztworu badanego.

Gorna czes¢ chromatogramu

Hioscyna: brunatnawopoma-
ranczowe pasmo

Brunatnawopomaranczowe
pasmo (hioscyna)

Stabo zabarwione dodatkowe
pasma

Hioscyjamina: brunatnawopo-
maranczowe pasmo

Brunatnawopomararczowe
pasmo (hioscyjamina)

Stabo zabarwione dodatkowe
pasma

Roztwér porownawczy Roztwor badany

BADANIA

Atropina. Chromatografia cienkowarstwowa (2.2.27).

Roztwor badany. Do 15,0 mL nalewki badanej doda¢ 15 mL
rozcieticzonego kwasu siarkowego OD1. Przesaczy¢. Do przesa-
czu doda¢ 1 mL stezonego wodorotlenku amonowego OD i wy-
trzasa¢ 2 porcjami, kazda po 10 mL eteru etylowego wolnego
od nadtlenkéw OD. Oddzieli¢ warstwy przez wirowanie, jezeli
to konieczne. Polaczone warstwy eterowe osuszy¢ bezwodnym
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