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Uklady rozwijajgce do chromatografii cienkowarstwowej nalewek
z naparstnicy welnistej, konwalii i milka wiosennego

PazsuBamlumecsi CUCTEMBI TOHKOCJIOMHOM XpoMmaTorpadum HaCTOEK € HaNepCTAHKH
LIEPCTHCTOM, JIaHABIILIA M TOPUUBETA BECeHHEro

Developing Systems for Thin-layer Chromatography of Tinctures
from Digitalis lanata, Convallaria majalis and Adonis vernalis

Pierwsze prace chromatograficzne nad glikozydami zapoczatkowali Baerheim-
-Svendsen i Jenson (1), Stahl (2) oraz Steinegger i Walt (3), ktorzy
rozdzielali glikozydy naparstnicy metods chromatografii cienkowarstwowej. Metoda
ta szybka i nie wymagajaca skomplikowanej aparatury znajduje coraz czestsze
praktyczne zastosowanie w seryjnej analizie surowcéw i preparatéw nasercowych.

Celem pracy bylo stwierdzenie przydatnosci niektorych ukladéw rozwijajacych
do rozdzialu chromatograficznego nalewek: naparstnicy welnistej, konwalii i milka
wiosennego. Uklady te beda stosowane w dalszych badaniach nad nalewkami z su-
rowcéw kardenolidowych, w zwigzku z tym nie przeprowadzono identvfikacji otrzy-
manych plam.

10 ml nalewki oczyszczono za pomocg 15% roztworu Pb(CH;COO),,
ktérego nadmiar wytrgcono 20% roztworem Na,HPO, wobec 5% roztworu
KJ jako wskaznika. Oczyszczone wyciggi wodne ekstrahowano 3-krotnie
15 ml chloroformu wytrzasajac kazdorazowo przez 5 min. Polaczone wy-
ciggi chloroformowe osuszano bezwodnym siarczanem sodu, odparo-
wywano do sucha pod proznig w temperaturze nieprzekraczajgcej +40°C.
Suchg pozostalo$¢é rozpuszczono w niewielkiej ilosci chloroformu. Tak
otrzymane roztwory chloroformowe poddano chromatografii cienkowar-
stwowej. Na plytki szklane pokryte zelem krzemionkowym szerokoporo-
watym Gliwickiej Hurtowni Odczynnikéw nanoszono wyciggi chlorofor-
mowe w odleglosci 2 em od dolnego brzegu plytki w postaci odcinkéw
dlugosci 1 cm, w ilosciach odpowiadajgcych 0,03 g surowca dla nalewki
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mitka wiosennega, 0,025 g dla nalewki naparstnicy welnistej i 0,065 g
dla nalewki konwaliowej. Plytki z naniesionymi wyciggami rozwijano
w komorach chromatograficznych na wysoko$é 15 cm. Dla dokladnego
wysycenia komoér umieszczono na $cianach komory paski z bibuly
1 uszczelnione komory z ukladami pozostawiono na 1'/2 godz. przed umie-
szczeniem w nich plytek. Plytki z rozwinietymi chromatogramami su-
szono na powietrzu, a nastepnie wywolywano przez spryskanie odczyn-
nikiem Layday’a (20% roztwér trojchlorku antymonu w chloroformie)
i ogrzanie w temp. 100°C przez 10 min. Plytki oglagdano w $wietle UV.
Do" chromatografii zastosowano 7 ukladéw rozwijajacych:

Uklad I — octan etylu, metanol, woda (80:5:5) (4)

Ukltad II — chloroform, formamid (200:1) (5)

Uktad III — chloroform, alkohol izoamylowy, woda (1:1:1) (6)

Uklad IV — chloroform, dioksan, n-butanol, formamid

(70:20:5:5) (7)

Uklad V — butanol, toluen, woda (1:1:2) (8)

Uktad VI — metyloetyloketon, ksylen (1:3) wysycony formamidem (9)

Uktad VII — octan etylu, chloroform, alkohol metylowy, 0,9% NaCl

(10:5:3,5:1,5) (10).

Otrzymane wyniki zebrano w tabelach 1—4.

Tab. 1 przedstawia liczbe plam uzyskanych w poszczegdlnych ukla-
dach przy rozdziale chromatograficznym wszystkich nalewek. Najlepszy
rozdzial uzyskano w ukladach I i VII. W ukladzie I — octan etylu, me-
tanol, woda (80:5:5) otrzymano dla nalewki z naparstnicy 7 plam, z kon-
walii 8 plam, z mitka wiosennego 10 plam. W ukladzie VII — octan etylu,
chloroform, metanol, 0,9% NaCl (10:5:3,5:1,5) otrzymano dla nalewki
z naparstnicy 11 plam, z konwalii 11 plam, z milka wiosennego 7 plam.
Czas rozwijania chromatograméw w obu tych ukladach wynosit 30 min.
Mniej plam dajg uklady III i IV. W ukladzie III — chloroform, alkohol
izoamylowy, woda (1:1:1) dla nalewki z naparstnicy welnistej otrzymano
5 plam, z konwalii 4 plamy, z milka wiosennego 7 plam. Czas rozwijania
wynosit 90 min. W ukladzie IV — chloroform, dioksan, n-butanol, for-
mamid (70:20:5:5) dla nalewki z naparstnicy welnistej 5 plam, z konwalii
8 plam, z mitka wiosennego 7; czas rozwijania 50 min. Uklad VI — me-
tyloetyloketon, ksylen (1:3) wysycony formamidem rozdzielal jedynie na-
lewke z milka wiosennego dajac 4 plamy. W ukladzie II — chloroform,
formamid (300:1) i V — butanol, toluen, woda (1:1:2) nie uzyskano roz-
dzialéw dla zadnej nalewki.

Tab. 2—4 przedstawiajg rozdzialy chromatograficzne w ukladach I,
ITI, IV i VII wszystkich nalewek, a w ukladzie VI nalewki z milka wio-
sennego. W tabelach podano ilo$¢ plam, intensywnoé¢ zabarwienia oraz
otrzymano wartosci Rj.
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WNIOSKI

1. Stwierdzono, ze uklady I — octan etylu, metanol, woda (80:5:5);
III — chloroform, alkchol izoamylowy, woda (1:1:1); IV — chloroform,
dioksan, n-butanol, formam:d (70:20:5:5) i VII — octan etylu, chloroform,
alkohol metylowy, 0,9% NaCl (10:5:3,5:1,5) moga byé stosowane do chro-
matografii nalewek z surowcow glikozydowych: naparstnicy welnistej,
konwalii i mitlka wiosennego.

2. Uktady II — chloroform, formamid (300:1) i V — butanol, toluen,
woda (1:1:2) nie rozdzielilty glikozydéw nasercowych we wszystkich na-
lewkach. Uklad VI — metyloetyloketon, ksylen (1:3) wysycony forma-
midem rozdzielal jedynie ciala czynne w nalewce z milka wiosennego
dajac 4 plamy.

3. Dla nalewki z naparstnicy welnistej najlepiej nadajg sie uklady
VII — 11 plam i I — 7 plam.

4. Najlepsze rozdzialy chromatograficzne dla nalewki z konwalii
otrzymano w ukladzie VII — 11 plam oraz I i IV po 8 plam.

5. Dla nalewki z milka wiosennego najodpowiedniejsze sg uktady I —-
10 plam oraz III, IV i VII po 7 plam. '
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WcenenoBaHo ceMb pPasBMBAIOIIMX CHMCTEM pa3fiesIeHMs HACTOEK C Ha-
[EPCTAHKM IIEPCTUCTON, JIAHABIINIA M TOPMUIIBETA BECEHHETO METOJOM TOH-
KocaoitHoit xpomarorpadun. IIpumenas cucremsl: I — stunanmerat, Mera-
HoJ1, Boga (80:5:5); III — xsopodpopM, M30aMHUJIOBBIN crupT, Boga (1:1:1);
IV — xJopodopmM, mmokrcaH, H-Oytanos, dopmamma (70:20:5:5); VII —
sTunaunerar, xnopodopm, mMeTuynosblit cimpt, 0,9%NaCl (10:5:3,5:1,5) mox-
HO MOJYYMUTL XOPOILIME pa3feseHus.
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SUMMARY

Seven developing systems for separation of tinctures from Digitalis
lanata, Convallaria majalis and Adonis vernalis by thin-layer chromato-
graphy were examined. Satisfactory separation was obtained by using
the following systems: I -— ethyl acetate, methanol, water (80:5:5), III —
chloroform, izoamyl alcohol, water (1:1:1), IV — chloroform, dioxane,
butyl alcohol normal, formamide (70:20:5:5), VII — ethyl acetate, chloro-
form, methanol, 0.9% NaCl (10:5:3, 5:1:5).

Papier druk. sat. III kl. 80 g Format 70 X 100 Druku str. 8
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