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wodorotlenku trimetylosulfoniowego OD w metanolu OD.

Roztwor poréwnawczy (a). Rozpusci¢ 0,699 g kwasu lauryno-
wego CSP 1 0,870 g kwasu oleinowego CSP w dimetyloformami-
dzie OD i uzupelni¢ takim samym rozpuszczalnikiem do 10,0
mL. Do 1,0 mL roztworu doda¢ 4,0 mL roztworu wzorca we-
wnetrznego i uzupetni¢ dimetyloformamidem OD do 25,0 mL.
Zmiesza¢ 0,4 mL tego roztworu i 0,6 mL roztworu (18,84 g/L)
wodorotlenku trimetylosulfoniowego OD w metanolu OD.

Roztwor poréwnawczy (b). Rozproszy¢ 0,25 g wyciggu z owocu
palmy sabal RWP w 10 mL dimetyloformamidu OD. Doda¢ 4,0 mL
roztworu wzorca wewnetrznego i uzupelni¢ dimetyloformamidem
OD do 25,0 mL. Zmiesza¢ 0,4 mL tego roztworu i 0,6 mL roztworu
(18,84 g/L) wodorotlenku trimetylosulfoniowego OD w metanolu OD.

Kolumna:

— material: stopiona krzemionka;
— wymiary: dlugos¢ 25 m, srednica wewnetrzna 0,20 mmy;
— faza nieruchoma: metylopolisiloksan OD (grubos$¢ warstwy

0,33 um).

Gaz nosny: hel do chromatografii OD.

Szybkos¢ przeplywu: 0,5 mL/min.

Stosunek strumienia dzielonego: 1:40.

Temperatura:
Czas (min) Temperatura (°C)

Kolumna 0-2 150
2-7 150 > 190

7-12 190
12 -22 190 > 220

22-32 220

Dozownik probki 300

Detektor 300

Detekcja: ptomieniowo-jonizacyjna.

Wprowadzenie: 1 pL.

Identyfikacja pikéw: do identyfikacji pikéw kwaséw kaprono-
wego, kaprylowego, kaprynowego, laurynowego, mirystynowe-
go, palmitolejowego, palmitynowego, linolowego, linolenowego,
oleinowego i stearynowego oraz margarynianu metylu uzy¢
chromatogramu dostarczonego z wyciggiem z owocu palmy sa-
bal RWP i chromatogramu roztworu poréwnawczego (b).

Przydatnos¢ ukladu: roztwér poréwnawczy (b):

— stosunek maksimum do minimum: nie mniej niz 1,2; gdzie H,
= wysoko$¢ powyzej linii podstawowej piku kwasu linoleno-
wego oraz H, = wysokos§¢ powyzej linii podstawowej najniz-
szego punktu krzywej oddzielajacej ten pik od piku kwasu
linolowego.

Obliczy¢ procentowa zawartos¢ sumy kwaséw ttuszczowych,
przeliczajac kwasy kapronowy, kaprylowy, kaprynowy, lauryno-
wy, mirystynowy, palmitolejowy, palmitynowy i stearynowy na
kwas laurynowy (C,,H,,0,; m.cz. 200,3) oraz kwasy linolowy; li-
nolenowy i oleinowy na kwas oleinowy (C,sH;,0,; m.cz. 282,5),
Wg ponizszego wzoru:
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suma powierzchni pikéw kwasow kapronowego, kaprylo-

wego, kaprynowego, laurynowego, mirystynowego, pal-

mitolejowego, palmitynowego i stearynowego na chroma-

togramie roztworu badanego;

A, = powierzchnia piku kwasu laurynowego na chromatogra-
mie roztworu poréwnawczego (a);

A; = powierzchnia piku margarynianu metylu na chromato-
gramie roztworu badanego;

A, = powierzchnia piku margarynianu metylu na chromato-
gramie roztworu poréwnawczego (a);

A; = suma powierzchni pikéw kwasow linolowego, linolenowe-

go i oleinowego na chromatogramie roztworu badanego;

Ag = powierzchnia piku kwasu oleinowego na chromatogramie
roztworu poréwnawczego (a);

m, = masa badanej substancji roslinnej uzyta do przygotowania
roztworu badanego, w gramach;

m, = masa kwasu laurynowego CSP uzyta do przygotowania
roztworu poréwnawczego (a), w gramach;

m; = masa kwasu oleinowego CSP uzyta do przygotowania roz-
tworu poréwnawczego (a), w gramach;

p1 = procentowa zawarto$¢ kwasu laurynowego w kwasie lau-
rynowym CSP;

p. = procentowa zawarto$¢ kwasu oleinowego w kwasie oleino-
wym CSP.
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SALICIS CORTEX
Kora wierzby

Willow bark; Saule (écorce de)

DEFINICJA

Catla lub pofamana wysuszona kora mlodych galezi lub cale
wysuszone kawalki tegorocznych galazek roznych gatunkéw ro-
dzaju Salix w tym S. purpurea L., S. daphnoides Vill. i S. fragilis L.

Zawartos¢: nie mniej niz 1,5% sumy pochodnych salicylo-
wych, w przeliczeniu na salicyne (C,5H,50;; m.cz. 286,3) (wysu-
szona substancja roélinna).

TOZSAMOSC

A. Korama 1-2 mm gruboéci i sktada sie z gietkich wydtuzonych
rurkowatych lub wygietych kawatkéw. Zewnetrzna powierzch-
nia jest gladka lub lekko podtuznie pomarszczona zielonawo-
z6lta lub brunatnawoszara. Powierzchnia wewnetrzna jest
gladka lub delikatnie podtuznie prazkowana biata, jasnozoétita
lub czerwonawobrunatna w zaleznoéci od gatunku. Przefam
jest ziarnisty w czesci zewnetrznej, a grubowldknisty w czesci
wewnetrznej. Srednica tegorocznych galazek jest nie wieksza
niz 10 mm. Drewno jest biate lub jasnozoétte.

B. Badanie mikroskopowe (2.8.23). Proszek jest jasnozotty, zie-
lonawozolty lub jasnobrunatny. Obserwowaé pod mikro-
skopem uzywajac roztworu wodzianu chloralu OD. Proszek
wykazuje nastepujace cechy diagnostyczne (ryc. 1583.-1):
wigzki [B, C] waskich wiokien [Ba, Ca] dtugos$ci do ok. 600 pm,
o bardzo grubych $cianach, otoczone warstwa krysztatow zto-
zonych z jedyncéw szczawianu wapnia [Bb, Cb]; komoérki
migkiszu kory [D, J] o grubych, jamkowanych i glebokoperet-
kowanych $cianach [Da] zawierajace duze gruzly szczawianu
wapnia [Ga, Ja]; niektére komoérki migkiszu sg kolenchyma-
tycznie zgrubiale [G]; jednorzgdowe promienie rdzeniowe (w
przekroju stycznym [Db]); zgrubiate komorki korka (widziane
z powierzchni [F]); liczne rozproszone pryzmatyczne kryszta-
ty [E] i gruzly [A] szczawianu wapnia; brunatnawe fragmenty
podskdrni z pgkéw moga by¢ réwniez obecne. Dodatkowo
moga wystepowal fragmenty drewna [H] zlozone ze zdrew-
niatych wiékien [Ha] i naczyn [Hb], z towarzyszacymi im nie-
kiedy promieniami rdzeniowymi [Hc], pochodzace z gatazek.

C. Chromatografia cienkowarstwowa (2.2.27).

Roztwor badany (a). Do 1,0 g sproszkowanej substancji ro$-
linnej (355) (2.9.12) doda¢ 10 mL metanolu OD; ogrzewaé
10 min na fazni wodnej o temperaturze ok. 50°C, czesto wstrza-
sajac. Ochlodzi¢ i przesaczyc.

Roztwor badany (b). Do 5,0 mL roztworu badanego (a) doda¢
1,0 mL roztworu bezwodnego weglanu sodu OD (50 g/L) i ogrze-
wa¢ 10 min w tazni wodnej w temperaturze ok. 60°C. Ochtodzi¢
i przesgczyc, jezeli to konieczne.
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Ryc. 1583.-1. Rysunek do badania B tozsamosci sproszkowanej
substancji roslinnej kory wierzby

Roztwér porownawczy. Rozpuséci¢ 2 mg salicyny OD i 2 mg
kwasu chlorogenowego OD w 1,0 mL metanolu OD.

Plytka: ptytka TLC z zelem krzemionkowym OD (5-40 pm)
[lub ptytka TLC z zelem krzemionkowym OD (2-10 pm)].
Faza ruchoma: woda OD, metanol OD, octan etylu OD
(8:15:77 V/V/V).

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

Rozwijanie: na odlegto$¢ 15 cm [lub 6 cm].

Suszenie: w strumieniu cieplego powietrza.

Detekcja: podda¢ dzialaniu mieszaniny 5 objetosci kwasu
siarkowego OD i 95 objetosci metanolu OD. Ogrzewaé 5 min
w temp. 100—105°C i obejrzec¢ w $wietle dziennym.

Wyniki: ponizej podano kolejno$¢ pasm obecnych na chroma-
togramach roztworu poréwnawczego i roztwordéw badanych (a)
i (b). Ponadto, na chromatogramach roztworéw badanych (a)
i (b) moga by¢ obecne inne pasma.

Gorna cze$¢ chromatogramu

Kilka czerwonawo-
fioletowych pasm
moze by¢
widocznych
Salicyna: czerwonawo- | Slabe czerwonawo- | Czerwonawo-
fioletowe pasmo fioletowe pasmo fioletowe pasmo
(salicyna) (salicyna)
Kwas chlorogenowy:
brunatne pasmo
Roztwor Roztwér Roztwor
poréwnawczy badany (a) badany (b)

BADANIA

Zanieczyszczenia (2.8.2): nie wiecej niz 3% galazek o $redni-
cy wiekszej niz 10 mm i nie wigcej niz 2% innych zanieczyszczen.

Kadm (2.4.27): nie wigcej niz 2,0 ug/g.

Strata masy po suszeniu (2.2.32): nie wiecej niz 11%; po su-
szeniu 1,000 g sproszkowanej substancji roslinnej (355) (2.9.12)
2 h w suszarce w temp. 105°C.

Popiol catkowity (2.4.16): nie wigcej niz 10%.

ZAWARTOSC

Chromatografia cieczowa (2.2.29).

Roztwér badany. Do 1,000 g sproszkowanej substancji roélinnej
(355) (2.9.12) doda¢ 40 mL metanolu OD i 40,0 mL roztworu wo-
dorotlenku sodu OD (4,2 g/L). Ogrzewaé ok. 1 h w lazni wodnej
w temperaturze ok. 60°C pod chtodnicg zwrotna, czesto wstrzasa-
jac. Po ochlodzeniu doda¢ 4,0 mL kwasu solnego OD (103,0 g/L).
Przesaczy¢ zawiesing do kolby miarowej poj. 100 mL, przemy¢
i uzupelni¢ mieszaning réwnych objetosci metanolu OD i wody
OD do 100,0 mL. Przesgczy¢ przez sagczek membranowy (nomi-
nalna wielko$¢ poréw 0,45 um).

Roztwér poréwnawczy. Rozpusci¢ 5,0 mg piceiny OD w 25,0 mL
mieszaniny 20 objetosci wody OD i 80 objetosci metanolu OD
(roztwér A). Rozpusci¢ 15,0 mg salicyny CSP w 25 mL mieszaniny
20 objetosci wody OD i 80 objetosci metanolu OD; dodaé 5,0 mL
roztworu A i uzupetni¢ wodg OD do 50,0 mL.

Kolumna:

- wymiary: dlugo$¢ 0,10 m, $rednica wewnetrzna 4,6 mm;
- faza nieruchoma: Zel krzemionkowy do chromatografii z grupa-

mi oktadecylosililowymi OD (3 um).

Faza ruchoma:

- faza ruchoma A: tetrahydrofuran OD, 0,5% (V/V) kwas fosfo-

rowy OD (1,8:98,2 V/V);

- faza ruchoma B: tetrahydrofuran OD;

Czas Faza ruchoma A Faza ruchoma B
(min) (% V/V) (% V/V)
0-15 100 0
15-17 100 > 90 0->10
17 -23 920 10

Szybkos¢ przeptywu: 1,0 mL/min.
Detekcja: spektrofotometr przy 270 nm.
Wprowadzenie: 10 pL.
Czas retencji: salicyna = ok. 6,4 min; piceina = ok. 7,7 min.
Przydatno$¢ uktadu: roztwdr poréwnawczy:
- rozdzielczos¢: nie mniej niz 1,5 pomiedzy pikami salicyny i piceiny.
Obliczy¢ procentowa zawarto$¢ sumy pochodnych salicylo-
wych, w przeliczeniu na salicyne, wg ponizszego wzoru:

A Xmyxpx2
Ay xmy

A, = powierzchnia piku salicyny na chromatogramie roztworu
badanego;

A, = powierzchnia piku salicyny na chromatogramie roztworu
poréwnawczego;

m, = masa badanej substancji roslinnej uzyta do przygotowania
roztworu badanego, w gramach;

m,= masa salicyny CSP uzyta do przygotowania roztworu po-
réwnawczego, w gramach;

p = procentowa zawarto$¢ salicyny w salicynie CSP.

»Wskazéwki ogolne” (1) odnoszg sie do wszystkich monografii i innych tekstow
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