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Porovnanie presnosti niektorych met6d stanovenia alkaloidov
elektroforézou a chromatografiou na papieri*

M. SARSUNOVA, J. MENKYNOVA
Krajské kontrolné laboratérium KUNZ, Bratislava

Na stanovenie strychninu a brucinu v zmesi sa v literatdire uvadzaji viaceré
metddy. Volba vhodného postupu zavisi predovietkym od pozadovanej pres-
nosti a samozrejme i od vybavenia laboratdéria.

V predchadzajtcich pracach [1, 2] sme opisali analyzu strychninu a brucinu
v zmesiach a v galenickych pripravkoch za pouZitia elektroforézy a chromato-
grafie na papieri. MnoZstvo obidvoch alkaloidov sme vyhodnocovali bud podla
zdznamov reflexného fotometra po farebnej detekeii, alebo radiometrickym
meranim po detekeii ¢inidlom obsahujicim Hg??PO,. Obidve metdédy poskyto-
vali vysledky dostatodne presné, pridom presnejsie vysledky sa dosiahli pri
druhej metéde. Tieto postupy v8ak vyzaduji Specialne zariadenie, ktoré bezné
kontrolné laboratéria nemaji.

NajjednoduchSou metédou na vyhodnocovanie 8kvin latok na chromato-
gramoch a elektroforeogramoch je meranie ich plochy priamo na vlaknach
papiera, na o stadi pouzit bezny polarny planimeter. PreskuiSali sme preto
presnost tejto metédy a porovnali sme ju s presnostou predtym vypracovanych
postupov [1, 2].

Experimentalna &ast

Chemikédlie, iprava vzoriek, roztoky a zariadenia boli rovnaké ako v préci [1, 2].
Pracovny postup pre chromatografické oddelovanie [1], ako aj pre el ktroforézu na pa-
pieri[2] sme uZz opisali. Kvantitativne vyhodnocovanie sa robilo radiometricky a foto-
metricky [1, 2] podla zistenych kalibra¢nych zdvislosti. Priamkovéa zdvislost medzi
koncentréciou stanovovanych ldtok a rddioaktivitou ich adiénych produktov s kyselinou
fosfomolybdénovou bola v rozmedzi 10—60 pg, pre fotometrické stanovenie v odrazenom
svetle fotometrom podla J. Fellegiho a L. Sldmu [3] v rozmedzi 13—30 pg.

V rovnakom rozmedz{ koncentrécie bola linearna zévislost pri planimetrickom vyhod-
nocovani po detekeii rovnakymi postupmi ako pri reflexnej fotometrii priamym opako-
vanym meranim velkosti Skvin na vlaknach papiera.

V tab. 1 a 2 st uvedené vysledky rdadiometrického vyhodnotenia elektroforeticky
a chromatograficky analyzovanej strychnovej tinktary a vytazku. Takto ziskané hodnoty
sa porovnali jednak s celkovym obsahom alkaloidov stanovenym po ich izoldcii vytrepa-
nim do organickych rozpustadiel acidimetricky, jednak s mnoZstvom brucinu stanove-
nym polarograficky podla G. Dusinského [4]. Ako vidiet, neboli markantnejsie rozdiely

* Prednesené na Semindri o kvantitativhych metédach v chromatografii na papieri
v Bratislave 25. aprila 1963.



Tabulka 1
Porovnanie presnosti vysledkov stanovenia strychninu a brucinu rozliénymi metédami

Brucin
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la T. strychna 0,266 51,2 13,6 12,9 —5,15 12,7 —6,62
1b T. strychni 0,266 51,2 27,2 26,4 —2,94 0,15 1,1 26,3 —3,31 0,19 1,45
Ic T. strychni 0,266 51,2 40,8 39,2 —3,92 40,1 —1,61
2a T. strychni 0,254 50,5 19,2 18,3 —4.,70 18,1 —5,69
2b T. strychni 0,254 50,5 38,4 37,6 —2,08 0,37 | 2,01 37,7 —1,82 0,156 | 0,85
2¢ T. strychni 0,254 50,5 57,6 54,3 —5,63 54,3 —5,63
3a E. strychni 15,7 49,1 15,4 14,3 —4,6 14,5 —5,85
3b E. strychni 15,7 49,1 23,1 22,4 —3,0 0,12 | 0,84 22,3 —3.,47 0,211 | 1,44
3¢ E. strychni 15,7 49,1 30,8 29,2 —5,2 29,0 —3,65
4a E. strychni 16,1 50,3 162 15,5 —6,1 15,8 —2,63
4b E. strychni 16,1 50,3 24,3 23,4 —3,7 0,025 | 0,164 23,6 —2,88 0,217 | 1,45
4c E. strychni 16,1 50,3 32,4 31,3 —3,4 31,1 —4,01
bda |zmes strych-
ninu a bru-
cinu & 20 pug — — 20 19,3 —3,5 19,4 —3,00
-
gb (e sirych, 0,05 | 0,55 0,14 | 0,47
ninu a bru-
cinu & 25 pug — — 25 24,2 —3,2 23,8 —4,80

s = smerodajnd odchylka (ug); v (%) = variaény koeficient.

AODIO[BY[U IUBAOLIPPO

LGg



Tabulka 2
Porovnanie presnosti vysledkov stanovenia strychninu a brucfnu rozli¢nymi metédami
Strychnin
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1a T. strychns 0,266 48,8 12,98 11,9 —17,75 12,0 —17,55
Ib T. strychnz 0,266 48,8 25,9 24,9 —3,86 | 0,27 2,2 24,7 —4,63 | 0,17 1,08
Ic T. strychns 0,266 48,8 38,9 36,4 —4,25 36,2 —6,94
2a T. strychni 0,254 49,5 18,9 17,7 —6,35 17,9 —5,30
2b T. strychni 0,254 49,5 37,7 35,2 —6,88 | 0,14 0,79 35,1 —17,14 | 0,20 1,14
2c T. strychni 0,254 49,5 56,7 52,9 —6,70 52,6 —0,57
3a | E. strychni 15,7 50,9 15,0 14,2 —5,35 14,5 —3.,33
3b E. strychni 15,7 50,9 24,0 23,0 —4,17 | 0,12 0,76 23,1 —3,75 | 0,25 1,76
3c E. strychni 15,7 50,9 30,0 28,9 —3,67 28,3 —5,80
4a | E. strychni 16,1 49,7 15,9 14,8 —6,90 14,6 —8,18
4b E. strychni 16,1 49,7 23,85 22,3 —6,50 | 0,075 0,50 22,2 —6,92 | 0,04 0,25
4c E. strychni 16,1 49,7 31,8 29,9 —5,98 29,6 —6,92
da |zmes strych-
ninu a bru-
cinu & 20 pg — —_ 20,0 19,4 —3,0 0,07 0,73 19,2 —4,0
14 zmes strych- 0,015 | 0,16
ninu a bru-
cinu & 25 pg — — 25,0 23,9 —4,4 23,6 —5,6

s = smerodajné odchylka (ug); v (%) = variadny koeficient.
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Tabulka 3
Porovnanie presnosti vysledkov stanovenia strychnfnu a brucinu rozliénymi metédami

Brucin
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1 T. strychni 0,264 49,9 13,17 13,25 + 1,5 — — 13,0 —1,7
2a T. strychni 0,251 45,2 11,34 12,25 + 8,0 11,75 +3,1
2b T. strychni 0,251 45,2 17,02 16,00 — 5,99 | 0,266 | 2,33 17,00 +8,7 1,17 10,3
2c T. strychni 0,251 45,2 28,35 27,75 — 2,12 28,30 —0,18
3 T. strychni 0,252 49,6 16,69 15,00 —10,3 —_ —_— 16,00 —4,19 —_— —
E. strychni 16,52 52,95 17,46 19,50 +10,3 —_ — 18,50 48,4 — —_
zmes strych-
ninu a bru-
cinu & 20 pg — — 19,98 19,50 — 2,37 — — 21,0 +5,1
6 zmes strych- 0,2
ninu a bru-
cinu & 25 pg — — 25,00 22,70 — 9,21 — — 25,0 40,0

s = smerodajné odchylka (ug); v (%) = variaény koeficient.
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Tabulka 4
Porovnanie presnosti vysledkov stanovenia strychninu a brucinu rozli¢nymi metédami
Strychnin
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1 T. strychni 0,264 59,1 13,22 14,55 +9,6 13,25 + 0,2
2a T. strychni 0,251 54,8 13,86 14,25 +2,8 12,5 —10,64
2b T. strychni 0,251 54,8 20,62 21,00 +1,8 0,74 5,9 19,0 — 17,8 0,96
2c T. strychns 0,251 54,8 27,42 ' 29,25 +5,5 29,0 + 2,7
T. strychni 0,262 50,4 19,01 19,37 +2,0 18,0 — 5,39
E. strychni | 16,62 417,056 15,64 | 16,25 +4,5 16,4 + 65,6
zmes strych-
ninu a bru-
cinu & 20 ug 20,12 22,01 +9,8 19,9 — 1,1
6  |zmes strych-
ninu a bru-
cinu & 25 pg 25,00 23,70 —5,2 24,02 — 3,92

s = smerodajné odchylka (pg); v (%) = variaény koeficient.
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v presnosti stanoveni obidvoch létok postupom elektroforézy alebo chromatografie na
papieri. Z vysledkov v tab. 1 a 2 vyplyva, Ze pri elektroforetickom oddelovani strychninu
a brucinu v galenickych pripravkoch sa dosahuje priblizne rovnakd presnost stanovenia
ako pri chromatografii na papieri.

V druhej &asti prdce sa postupne vyskuSali metédy kvantitativneho vyhodnotenia
elektroforeticky oddelenych ldtok na zvolenych pripravkoch strychninu a brucinu v zme-
siach, v tinkture a vo vytazku fotometricky v odrazenom svetle a planimetricky. Vysledky
ziskané obidvoma metédami sa porovnali.

Pri kvahtitativhom vyhodnocovani izolovanych Skvin ldtok ¢n situ fotometricky
v odrazenom svetle sa dosahuje znaéné presnost najmé ¢o do rozptylu chyb paralelne
analyzovanych vzoriek tej istej vsddzky. AvSak vzhladom na nendrocnost zariadenia,
pomerne velmi jednoduchit manipulédciu a oniedo vidésiu chybu v stanoveniach mozno
na tieto udely pouZit i planimetrické vyhodnotenie (tab. 3, 4).

Z preskimanych metéd kvantitativneho vyhodnocovania najpresnejSie bolo rddio-
metrické stanovenie izolovanych skvin analyzovanych zloziek liec¢iv.

Zaver

V tejto praci sa porovnala presnost stanovenia alkaloidov v preparatoch
strychninu a brucinu metédou elektroforézy a chromatografie na papieri. Elek-
troforeogramy a chromatogramy sa vyhodnocovali in situ fotometriou v odra-
zenom svetle, priamou planimetriou §kvfn a radiometricky po detekeii ¢inidlom
obsahujtcim 32P.

O vysledkoch sa diskutuje z hladiska pouZitelnosti tychto metéd na analyzu
liediv.

Siahrn

Overovala sa vhodnost stanovenia strychninu a brucinu na zvolenych pri-
pravkoch strychnovej tinktiry a vytazku pomocou elektroforézy a chromato-
grafie na papieri nasledujticim radiometrickym vyhodnotenim.

Porovnala sa presnost kvantitativnej fotometrie v odrazenom svetle a pla-
nimetrického vyhodnocovania tych istych galenickych pripravkov a zmesi.

Experimentalne sa dokéazalo, %e neboli markantné.rozdiely v presnosti sta-
novenia latok metédou elektroforézy a chromatografie na papieri.

P:i analytickom vyhodnoteni rddiometrickym stanovenim chromatogra-
ficky oddeleného strychninu a brucinu sa v pripade strychninu dosiahla pres-
nost v = 0,560—2,2 9,, pri brucine v = 0,16—1,76 9%,.

Pri rddiometrickom vyhodnoteni elektroforeogramov obidvoch alkaloidov
bola presnost kvantitativneho stanovenia strychninu v = 0,16—1,76 %,.
brucinu v = 0,47—1,45 %,.

Presnost stanovenia strychninu po elektroforetickom oddeleni reflexnou
fotometriou bola v = 5,9 %, brucinu v = 2,33 %,. Pri planimetrickom vyhodno-
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teni elektroforeogramov strychninu bola presnost v = 8,6 9,, brucinu » =
= 10,3 %,

Z met6d kvantitativneho vyhodnocovania elektroforeticky oddelenych 14-
tok na vlaknach papiera najpresnejsie bolo radiometrické stanovenie izolova-
nych zloZiek liediv.

CPABHEHUE TOYHOCTH HEKOTOPLIX METOIOB OHPEI[EJIE‘HI/IH
AJIKAJIONTOB 2JIEKTPO®OPE3OM M XPOMATOIPA®UEN HA BYMATE

M. Ilapmyrosa, fI. MemxkuHOBA

O6:;acTras KoRTpONbHAs jaboparopusa O3, Bpatuciasa

IlpoBepsanach NPUMEHMMOCTh OIpeje/ieHdsl CTPEXHUHA M OpyUMHA B HCKOTODHIX IIpe-
mapatax CTPHXHMHOBOI THHKTYDH M 3KCTPaKTa ¢ NOMOMLIO 3jeKTpodopesa M XpoMarTo-
rpaduu Ha GyMmare ¢ IHocijeiyIomeil pajHoMeTpHYecKoll OLeHKOIi.

CpaBHIBajIach TOYHOCTH KOJIMUECTBEHHOI! (JoTOMETpHU B OTpasKeHHOM CBeTe¢ M MJIaHM-
METPHYCCKOMH OILCHKHM TeX Ke CaMLIX JIeKapCTBeHHLIX BellleCTB M HX cMecei.

IKCIepUMEHTOM JIOKA3aHO, YTO HOpH OIpeje/IeHHH BeIeCTB MeTOJOM 3neKTpodopesa
u xpomatorpaguu Ha Gymare HeT 3HAUATENbHON PA3HHILI B TOUHOCTH ONpEJeICRUS.

Ilpr amanuTHUYecKoil pajHOMeTpUUeCKOH OIleHKe XpOMATOrpaMuecKH pasflesleHHOTO
CTPUXHUHA U GpynuHa ObIIA JOCTUI'HYTA TOYHOCTH B cjIydae cTpuxmmHa v = 0,50—2,2 %,
Juist 6pynnaa v = 0,16—1,76 %,

Ilpm pajuomeTpuueckoil oleHKe 3yIeKTpodoperpaMoB 00OMX aTKAJOENOB TOYHOCTH
KOJIM9eCTBEHHOTO oM peaeenust crpaxunpa v = 0,16—1,76 9, 6pynuna v = 0,47—1,45 9%,

TounocTs ompepjesieRMs CTPUXHMHA IIOCJIE 3IEKTPOPOPETHUECKOTO Da3feseHus C IOo-
MomEIo (JOTOMETPUM OTpakeHMs1 Obta v = 5,9 %, mnsa Gpymmea v = 2,33 %, Ilpu nnasu-
MCTPHYCCKOil OIleHKe 3sieKTpoQoperpaMM TOYHOCTH [Jis cTpuxHMHA v = 8,6 9, Opymuua
v = 10,3 %.

W3 MerooB KONMYEGCTBEHHOH OIEHKHE 3JIeKTPOOopeTHUecKM PpasJeeHHLX BeIIecTB
Ha BOJIOKHAX Gymaru Hauboliee TOUHBLIM OKA3aJIOCh PAJEOMETPHUECKOE ONpefie/leRre BLLIe-
JICHHBIX COCTABHBIX KOMIIOHEHTOB JICKApCTB.

VERGLEICH DER GENAUIGKEIT EINIGER METHODEN DER BESTIMMUNG
VON ALKALOIDEN MITTELS ELEKTROPHORESE UND CHROMATOGRAPHIE
AUF PAPIER

M. Sar$tnovid, J. Menkynové

Kreiskontrolllaboratorium KUNZ, Bratislava

Die Eignung der Strychnin- und Brucinbestimmung in gewéhlten Priparaten der
Strychnostinktur und des Extraktes mittels Chramatographie und Elektrophorese auf
Papier wurde durch nachfolgende radiometrische Auswertung gepriift.

Es wurde die Genauigkeit der quantitativen Reflexionsphotometrie und der planime-
trischen Auswertung derselben galenischen Priparate und Gemische verglichen.
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Experimentell konnte festgestellt werden, dass in der Bestimmungsgenauigkeit der
elektrophoretischen und chromatographischen Methode markante Unterschiede nicht
auftreten.

Bei der durch radiometrische Bestimmung erfolgten analytischen Auswertung des
chromatographisch getrennten Strychnins und Brucins wurde im Falle von Strychnin
die Genauigkeit v = 0,50—2,2 9%, und im Falle von Brucin v = 0,16—1,76 9, erreicht.

Bei der radiometrischen Auswertung von Elektroforeogrammen beider Alkaloide
betrug die Genauigkeit der quantitativen Strychninbestimmung den Wert v = 0,16 bis
1,76 9% und der Brucinbestimmung v = 0,47—1,45 9%,.

Die Genauigkeit der nach elektrophoretischer Trennung mittels Reflexionsphotometrie
erfolgten Strychninbestimmung betrug v = 5,9 9, bei der Brucinbestimmung v = 2,33 9%,
Bei plamimetrischer Auswertung der Elektrophoreogramme des Strychnins war die
Genauigkeit v = 8,6 9, bei Brucin v = 10,3 9%,.

Die radiometrische Bestimmung von isolierten Arzneimittelkomponenten war die
genaueste von den Methoden der elektrophoretisch auf Papier getrennten Substanzen.
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