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IZOLACIA KARDIOAKTIVNYCH GLYKOZIDOV Z LISTOV KONVALINKY
VONNEJ (CONVALLARIA MAJALIS L.) PROTIPRUDNYM
ROZTREPAVANIM

DOBROSLAV SIKL

Oddelenie farmaceutickej chémie a biochémie Chemického tustavu
Slovenskej akadémie vied v Bratislave

Izoldciu kardioaktivnych glykozidov z listov konvalinky vonnej (Con-
vellerie maejelis L. ) stazuje ich velmi nizky percentualny obsah na véahu drogy.
Na izolédciu hlavného kardioaktivneho glykozidu listov — konvalatoxinu —
pouzili sa okrem rozliénych modifikécii zakladné postupy W. Karrera [1]
a T. Reichsteina [2], v poslednom c¢ase aj protiprudne roztrepavanie.
Napriklad R. Laufke [3] pouzil systém chloroform—izoamylalkohol—
voda na protipridne roztrepavanie perforaciou ziskaného extraktu listov
konvalinky [4] a pri 63 posunoch hornej fazy izoloval v krystalickom stave
len konvalatoxin [3].

Nezavisle od uvedenej prace zapodievali sme sa uz dlhsi ¢as aj izolaciou
kardioaktivnych glykozidov z listov konvalinky vonnej protipridnym roz-
trepavanim [5]. Na roztrepavanie sme pouzili odparok vytrepku chloroform—
etanolového 9:1 obsahujici glykozidy, ktory sa z listov konvalinky ziskal
obvyklym izolaénym postupom. Roztrepavalo sa na plnoautomatickej proti-
pradnej roztrepavacej koléne viprave von Metzscha s pomerom faz dolnd : hor-
na 25: 25 ml. Najprv sa pouzili na izolaciu systémy chloroform—etanol—voda
s meniacim sa objemovym pomerom etanolu (1:0,2:1; 1:0,5:1; 1:0,8:1 a
1:1:1). Ale ani jeden z tychto systémov neviedol k izolacii krystalickych gly-
kozidov. Preskiigali sme preto dal§ie zmesi chloroform—izopropylalkohol—
voda s meniacim sa objemovym pomerom ¢zopropylalkoholu (1:0,2:1;1:0,5:1
a 1:1:1).Pripouziti jedného z tychto systémov (1:0,5 :1) podarilo sa vyizolo-
vat dva krystalické glykozidy.

Rozdelenie glykozidov v jednotlivych skimavkach po roztrepani sa sle-
dovalo fotokolorimetricky. Horné fizy jednotlivych skiimaviek sa odparili
do sucha a odparky sa rozpustili v 1,2 ml absolitneho metanolu; farba sa
vyvolala 0,04 ml 10 9, roztoku kyseliny 3,5-dinitrobenzoovej a 0,04 ml 10 %,
roztoku metanolického NaOH (reakcia podla D. L. Keddeho [6]). Hodnota
priepustnosti sa odéitala po 40 sek. Po tejto dobe sa do 2 minit nemenila
hodnota priepustnosti meranych roztokov. Intenzita zafarbenia sa merala
na Zeissovom Pulfrichovom fotometri v mikrokyvete (I = 5 cm) za pouZitia
filtra o vlnovej dizke 550 my. Zistené hodnoty extinkcie E sa vyriesli do
grafu 1.
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Experimentalna ¢ast

40 kg jemme rozomletych suSenych listov konvalinky vonnej sa extrahovalo 3 krat
vZdy 200 1 metanolu. Metanol sa vékuove oddestiloval pri teplote do 40 °C. Odparok
(6 kg) sa rozpustil v 10 1 destilovanej vody a vyladeny chlorofyl sa odfiltroval. Vodny
roztok po filtracii sa vytrepal priamo 5 krat vidy 81 éteru, 4 krat 8 1 chloroformu a 8 krat
8 1 zmesi chloroform—etanol 9 : 1. Eterovy odparok (206 g) dal negativnu, chloroformo-
vy (236 g) slabo pozitivhu Raymondovu i Keddeho reakeiu. Odparky sa dalej nespra-
covavali.
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Graf 1.

Odparok vytrepku chloroform—etanolového 9: 1 (110 g) dal pozitivnu Raymondovu
i Keddeho reakeiu. Vzhladom na velkost pouZitej aparatiry sa spracovéival vidy v mnoz-
stve 4,5 g odparku takto:

4,5 g odparku vytrepku chloroform—etanolového 9 : 1 sa rozpustilo v 25 ml dolne;j
fazy systému chloroform—izopropylalkohol—voda 1:0,5: 1 a vykonalo sa 25 posunov
hornej fazy pri teplote 23 °C. Dolné fazy skimaviek 7—14 sa vdkuove odparili. KryStali-
zdciou odparku v 1 ml zmesi etanol-—éter 1 : 1 sa ziskalo priemerne 36 mg kryStalického
konvalatoxinu. Odparok spojenych dolnych fdz skumaviek 17—20 po trojniasobnom
prekryStalovani zo zmesi metanol—déter 1: 1 poskytol priemerne 2,5 mg krystalického
glykozidu, ktory zatial oznadujeme ako glykozid B 3 o b. t. 187—190 °C, [«]}} = — 13,3
+2° (¢ = 0,976 v metanole) [7]. ’

Suhrn

Vykonalo sa protipridne roztrepivanie odparku vytrepku chloroform—
etanolového 9 :1 obsahujiiceho glykozidy, ktory sa ziskal z listov konvalinky
vonnej (Convallaria majalis L.) obvyklym izolaénym postupom. Pri pouziti
systému chloroform— izopropylalkohol—voda 1: 0,5 : 1'(pomery st objemové)
a pri 25 posunoch hornej fazy sa okrem konvalatoxinu vyizoloval este dalsi
krystalicky glykozid o b. t. 187—190°C (z metanol—éteru 1:1), [«]} =
= —13,34+2° (¢ = 0,976 v metanole).
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N30JI0 I KAPOIMOAKRTUBHLIX TIJIIORO3WIOB M3 JUCTHEB
JAHIOBIIIA MAUCHOTO (CONVALLARIA MAJALIS L.)
IMPOTUBOTOYHBIM PACIPEAEJIEHNEM

JOBPOCJIAB IINHKHJI

Otpesienne QapMameBTHYecKoil xummy u Omoxmmuu XmMmdeckoro uHCTHTYTa CrIoBaukoii
Axanemun Hayk B Bparuciase

BriBojint

IIpoBejicHHO TPOTHBOTOUHOE PACHpEICICHUE IVIIOKO3U/OB IIPUTOTOBJICHHBIX YIapUBaHUEM
9KCTPaKTa XJI0PO(POPM—ITHIOBLIH cmupT 9 : 1, NpHOOPETeHHOT0 H3 JHCTHEB JIAHALILA
Maiickoro (Conwvallaria majalis L.) 06LIKHOBEHHBIM HM30JIsAMUOHHLIM MeTonoM. Ilpm mpmme-
HCHUH CHCTeMLI XI0pofOpM—H30NpPONMIOBLHI cnupT—aoja 1 : 0,5 : 1 (oTHOmeHwus mo 06-
BeMy) W IpH 25-THIX CMenIeHHsix BepxHeil (a3ul Ol MpuodpeTeH KpoMe KOHBAJIIATOKCHHA
ele JaJIbHeH TN KPHCTAINYCCKOI TI0Ko31 o T. 1. 187—190 °C (13 MeTHJIOBHIA cIUPT—
adup 1 : 1), [«]p = —13,34-2° (¢ = 0,976 B MeTHI0BOM cEpTE).

IToctynumo B pemakumio 17. 3. 1958 r.

ISOLIERUNG KARDIOAKTIVER GLYKOSIDE AUS BLATTERN
DES GEMEINEN MAIGLOCKCHENS (CONVALLARIA MAJALIS L.)
DURCH GEGENSTROMVERTEILUNG

DOBROSLAV SIKL

Abteilung fiir pharmazeutische Chemie und Biochemie des Chemischen Instituts
an der Slowakischen Akademie der Wissenschaften in Bratislava

Zusammenfassung

Der Autor fiihrte eine Gegenstromverteilung eines Glykoside enthaltenden Abdampf-
riickstands nach der Ausschiittelung mit einem Gemisch Chloroform—Athanol im
Verhiltnis 9: 1 durch, welcher aus Blidttern des Gemeinen Maiglockchens (Convallaria
majalis L.) nach dem {iblichen Isolierverfahren erhalten wurde. Bei Anwendung eines
Systems, bestehend aus Chloroform—1Isopropylalkohol—Wasser im Volumverhéltnis
1:0,5:1 und bei 25 Verteilungsschritten der oberen Phase wurde neben Convallatoxin
auch noch ein weiteres kristallisiertes Glykosid vom Schmelzpkt 187—190°C isoliert
(aus Methanol—Ather 1: 1), mit [«]} = —13,34+2° (¢ = 0,976 in Methanol).

In die Redalktion eingelangt den 17. 3. 1958
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