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Gorna cze$¢ chromatogramu

2 fioletowe pasma, stabe do
intensywnych

Kwas ursolowy:
czerwonawofioletowe pasmo

Czerwonawofioletowe pasmo,
stabe do réwnowaznego

Szarawoczerwonawofioletowe
pasmo, stabe

Czerwonawobrunatne pasmo,
stabe do réwnowaznego

Brunatnawe lub brunatnawozotte
pasmo, stabe do réwnowaznego

Forsytozyd A: brunatnawe pasmo

Brunatnawozotte pasmo, stabe do
réwnowaznego

Roztwor poréwnawczy (a) Roztwor badany

BADANIA

Zanieczyszczenia (2.8.2): nie wiecej niz 5,0%.

Strata masy po suszeniu (2.2.32): nie wiecej niz 10,0%; po su-
szeniu 1,000 g sproszkowanej substancji roélinnej (355) (2.9.12)
2 h w suszarce w temp. 105°C.

Popiol calkowity (2.4.16): nie wiecej niz 4,0%.

ZAWARTOSC

Chromatografia cieczowa (2.2.29).

Roztwor badany. Umiesci¢ 0,500 g sproszkowanej substancji
roslinnej (355) (2.9.12) w kolbie okraglodennej poj. 250 mL,
dodac 100,0 mL metanolu OD i zwazy¢. Ogrzewa¢ 30 min pod
chlodnicg zwrotng w temp. 70°C, ochtodzi¢ i ponownie zwazy¢.
Uzupelni¢ ubytek rozpuszczalnika metanolem OD. Przesaczyé
1,5 mL roztworu przez sagczek membranowy (nominalna wiel-
kos¢ poréw 0,45 pum).

Roztwor poréwnawczy (a). Rozpuscic 6,0 mg forsytozydu A CSP
w metanolu OD i uzupelni¢ takim samym rozpuszczalnikiem do
200,0 mL.

Roztwor poréwnawczy (b). Rozpusci¢ 1,5 mg tréjwodnego ru-
tozydu OD w 50 mL roztworu poréwnawczego (a).

Kolumna:

— wymiary: dtugo$¢ 0,25 m, $rednica wewnetrzna 4,0 mm;

— faza nieruchoma: zel krzemionkowy do chromatografii z gru-
pami oktadecylosililowymi, zwigzany na koticu ODI (5 pm);

— temperatura: 20°C.

Faza ruchoma:

— faza ruchoma A: bezwodny kwas mréwkowy OD, woda do

chromatografii OD (0,1:99,9 V/V);

— faza ruchoma B: bezwodny kwas mréwkowy OD, acetonitryl

OD (0,1:99,9 V/V);

Czas Faza ruchoma A Faza ruchoma B
(min) (% V/V) (% V/V)
0-20 83->77,5 17> 22,5
20-25 77,5 > 10 22,5590
25-28 10 90

Szybkos¢ przeptywu: 0,6 mL/min.

Detekcja: spektrofotometr przy 325 nm.

Wprowadzenie: 10 pL.

Identyfikacja pikéw: do identyfikacji piku forsytozydu A uzy¢
chromatogramu roztworu poréwnawczego (a); do identyfikacji
piku rutozydu uzy¢ chromatogramu roztworu poréwnawczego (b).

Czas retencji: forsytozyd A = ok. 16 min; rutozyd = ok. 17 min.
Przydatnos¢ ukladu: roztwér poréwnawczy (b):
— rozdzielczosé: nie mniej niz 1,5 pomiedzy pikami forsytozydu
A irutozydu.
Obliczy¢ procentowg zawartos$¢ forsytozydu A wg ponizszego
wzoru:

A xmyxp
A, xm

A, = powierzchnia piku forsytozydu A na chromatogramie
roztworu badanego;

A, = powierzchnia piku forsytozydu A na chromatogramie
roztworu poréwnawczego (a);

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

m, = masa forsytozydu A CSP uzyta do przygotowania roztwo-
ru poré6wnawczego (a), w gramach;

p = procentowa zawartos¢ forsytozydu A w forsytozydzie A CSP.

01/2021:3001
GANODERMA LUCIDUM

Lakownica zéltawa
Ganoderma*

DEFINICJA

Caly lub polamany sporofor Ganoderma lucidum (Curtis)
PKarst., z upraw lub stanowisk naturalnych, wysuszony w cieniu
lub suszarce w temp. 40-50°C.

Zawartos¢: nie mniej niz 0,3% sumy kwasow triterpenowych,
w przeliczeniu na kwas ganoderowy A (C,;H,,0;; m.cz. 516,7)
(wysuszona substancja roslinna).

TOZSAMOSC

A. Cata substancja roslinna. Sporofor zbudowany jest z trzonu
(nozki) i kapelusza (owocnika) o konsystencji drewna. Po
dojrzeniu pokrywa go twarda, blyszczaca, fioletowobrunat-
na do czerwonawobrunatnej zywiczna powtoka, widoczna
na calej powierzchni poza spodnia strong kapelusza. Trzon
wysokosci ok. 7-15 cm i $rednicy 1-5 cm jest walcowaty,
nieréwny i nieznacznie zgiety. Kapelusz zwykle poélokra-
gly, nerkowaty lub okragtawy, $rednicy 10-18 cm i 1-2 cm
grubos$ci. Gérna powierzchnia jest twarda, blyszczaca i wy-
kazuje obecno$¢ wspotsrodkowych bruzd i promienistych
prazkow. Brzeg kapelusza jest cienki i lekko podgiety pod
spod albo gruby, rozwarty, wypukly, matowy i biatawy. Po-
wierzchnia spodnia kapelusza jest bialawa do brunatnawej
i wykazuje matle, okragle, pomaranczowobrunatne pory
$rednicy mniejszej niz 0,2 mm. Lakownica zéttawa z upraw
czesto posiada wiekszy kapelusz ($rednicy 10-22 cm i gru-
bosci 1,5-4 cm), mniej blyszczaca powierzchnie zewnetrzna
i czesto pokryta jest licznymi zarodnikami, ktére majg po-
sta¢ zéttawobrunatnego proszku.

Substancja roslinna potamana. Plastry pochodzace z kapelu-
sza. Zewnetrzna powierzchnia jest czerwonawobrunatna do
czarnawobrunatnej; przelam gabczasty, z kilkoma brunat-
nymi do jasnobrunatnych pasmami. Ciemniejsze brunatne
pasmo zfozone z licznych réwnoleglych rurek dtugosci 0,5-2
mm jest widoczne w poblizu spodniej powierzchni kapelusza.

B. Badanie mikroskopowe (2.8.23). Proszek jest brunatny,

czarnawobrunatny lub zéttawobrunatny. Obserwowaé pod

* Jednobrzmiaca nazwa angielska i francuska.
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MONOGRAFIE SZCZEGOLOWE SUBSTANCJI I PRZETWOROW ROSLINNYCH

Ryc. 3001.-1. Rysunek do badania B tozsamosci sproszkowanej
substancji roslinnej lakownicy zZéltawej

mikroskopem uzywajac odczynnika mlekowego OD. Proszek

wykazuje nastepujace cechy diagnostyczne (ryc. 3001.-1):

cienkoécienne, bezbarwne lub jasnobrunatne strzepki [A]

$rednicy 2,5-6,5 um, powyginane, skrecone lub rozgatezio-

ne, wystepujace pojedynczo lub w grupach; pomaranczo-
wobrunatne zarodniki (8-12 um dlugie i 5-8 um szerokie),
jajowate, $ciete, z otworem na szczycie [B]; zewnetrzne $cia-
ny zarodnikéw sg bezbarwne, a wewnetrzne wykazuja obec-
no$¢ wypuklosci; pomaranczowozdtta tres¢ jest ziarnista

i czasami tworzy krople.

C. Wysokosprawna chromatografia cienkowarstwowa (2.8.25).
Roztwér badany. Do 0,5 g sproszkowanej substancji roslin-
nej (4000) (2.9.12) doda¢ 5,0 mL etanolu (70% V/V) OD.
Poddawa¢ 15 min dzialaniu ultradZwiekéw, odwirowac
iuzy¢ nadsaczu.

Roztwor poréwnawczy (a). Rozpusci¢ 2,5 mg kwasu oleano-

lowego OD i 5,0 mg kwasu ganoderowego A OD w etanolu

(70% V/V) OD i uzupelni¢ takim samym rozpuszczalnikiem

do 10,0 mL.

Roztwér poréwnawczy (b). Uzupelni¢ 2,5 mL roztworu po-

réwnawczego (a) etanolem (70% V/V) OD do 10,0 mL.

Roztwér poréwnawczy (c). Rozpusci¢ 2,5 mg kwasu oleano-

lowego OD i 5 mg diosgeniny OD w etanolu (70% V/V) OD

i uzupelnic¢ takim samym rozpuszczalnikiem do 10 mL.

Marker intensywnosci: kwas oleanolowy.

Plytka: ptytka TLC z zelem krzemionkowym F,;, OD (2-10

pm).

Faza ruchoma: bezwodny kwas mréwkowy OD, mréwczan

etylu OD, toluen OD (2:50:50 V/V/V).

Naniesienie: 10 uL w postaci pasm 8 mm.

Rozwijanie: 70 mm od dolnej krawedzi plytki.

Suszenie: 5 min w strumieniu zimnego powietrza.

Detekcja: podda¢ dziataniu roztworu (10% V/V) kwasu siar-

kowego OD w etanolu (96%) OD i ogrzewa¢ 5 min w temp.

105°C i obejrze¢ w nadfiolecie przy 366 nm.

Przydatnos¢ uktadu: roztwdr poréwnawczy (c):

— chromatogram wykazuje 2 wyrazne pasma w srodkowej
1/3 czeéci chromatogramu, ktore moga jednak taczyc sie;
gorne pasmo (kwas oleanolowy) jest czerwonawobrunat-
ne, a dolne pasmo (diosgenina) wykazuje jasnoniebieska
fluorescencje.

Wyniki: ponizej podano kolejno$¢ pasm obecnych na

chromatogramach roztworu poréwnawczego (a) i roz-

tworu badanego. Ponadto, na chromatogramie roztworu
badanego moga by¢ obecne inne stabe pasma o réznym
zabarwieniu.

Gorna cze$¢ chromatogramu

Jasnozotte pasmo
Intensywne ciemnoczerwone

pasmo

Kwas oleanolowy: intensywne
czerwonawobrunatne pasmo

Intensywne
czerwonawobrunatne pasmo
zachodzgce na z6tte pasmo

1-3 z6lte pasma roznej
intensywnosci

Stabe do intensywnego z6ite pasmo

Kwas ganoderowy A: Bardzo stabe do stabego
zielonawoniebieskie pasmo zielonawoniebieskie pasmo
fluoryzujace fluoryzujace (kwas ganoderowy

Bardzo stabe lub intensywne
z6lte pasmo

Roztwér poréwnawczy (a) Roztwor badany

BADANIA

Strata masy po suszeniu (2.2.32): nie wiecej niz 17,0%; po
suszeniu 1,000 g sproszkowanej substancji roélinnej (4000)
(2.9.12) 4 h w suszarce w temp. 105°C.

Popiol catkowity (2.4.16): nie wigcej niz 2,0%.

ZAWARTOSC

Chromatografia cieczowa (2.2.29).

Roztwor podstawowy. Do 2,0 g sproszkowanej substancji ros-
linnej (4000) (2.9.12) doda¢ 75 mL etanolu (96%) OD i ogrze-
wac 45 min na lazni wodnej pod chtodnicg zwrotng. Pozosta-
wi¢ do ochtodzenia i przesaczy¢. Przesacz odparowa¢ do sucha
pod zmniejszonym ci$nieniem. Pozostalos¢ rozpusci¢ w etanolu
(96%) OD i uzupelni¢ takim samym rozpuszczalnikiem do 25,0
mL. Przesaczy¢ przez saczek membranowy (nominalna wiel-
ko$¢ poréw 0,45 um).

Roztwor badany. Do 2,0 mL roztworu podstawowego doda¢
18 mL wody OD i dokladnie zmieszaé. Przenie$¢ roztwor do ko-
lumny do ekstrakeji w fazie stalej poj. 4 mL zawierajacej 0,200 g
zelu krzemionkowego do chromatografii z grupami oktadecylosi-
lilowymi OD, wczeéniej kondycjonowanej 5 mL metanolu OD,
anastepnie 3 mL wody OD, nie dopuszczajac do wyschniecia ko-
lumny. Przemy¢ kolumne 3 mL wody OD i odrzuci¢ poptuczyny.
Eluowa¢ kolumne 2 mL metanolu OD, zebra¢ eluat i dokladnie
zmieszal. Przesaczy¢ przez saczek membranowy (nominalna
wielko$¢ poréw 0,22 pum).

Roztwor poréwnawczy (a). Rozpusci¢ 5,0 mg kwasu ganodero-
wego A CSP w metanolu OD i uzupelni¢ takim samym rozpusz-
czalnikiem do 5,0 mL. Uzupelni¢ 1,0 mL roztworu metanolem
OD do 10,0 mL.

Roztwér poréwnawczy (b). Do 0,200 g suchego wyciggu z lakow-
nicy zottawej do przydatnosci uktadu RWP doda¢ 25 mL etanolu
(96%) OD. Poddawa¢ 10 min dziataniu ultradzwiekéw i odwiro-
wac. Do 2 mL nadsaczu dodac 18 mL wody OD i doktadnie zmie-
szaé. Przenie$¢ roztwor do kolumny do ekstrakeji w fazie stalej
poj. 4 mL zawierajacej 0,200 g zelu krzemionkowego do chroma-
tografii z grupami oktadecylosililowymi OD, wczesniej kondy-
cjonowanej 5 mL metanolu OD, a nastepnie 3 mL wody OD, nie

~Wskazowki ogélne” (1) odnoszg sie do wszystkich monografii i innych tekstow
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dopuszczajac do wyschnigcia kolumny. Przemy¢ kolumne 3 mL

wody OD i odrzuci¢ poptuczyny. Eluowa¢ kolumne 2 mL metano-

Iu OD, zebrac eluat i dokladnie zmieszac. Przesaczy¢ przez saczek

membranowy (nominalna wielko$¢ poréw 0,22 pm).
Kolumna:

— wymiary: dtugos¢ 0,15 m, $rednica wewnetrzna 2,1 mm;

— faza nieruchoma: zel krzemionkowy do chromatografii odpo-
wiedni dla 100% wodnych faz ruchomych, z grupami oktadecy-
losililowymi, zwigzany na kovicu OD (1,8 pm);

— temperatura: 25°C.

Faza ruchoma:
— faza ruchoma A: 0,075% (V/V) kwas fosforowy OD;
— faza ruchoma B: acetonitryl OD;

Czas Faza ruchoma A Faza ruchoma B
(min) (% V/V) (% V/V)

0-3 80 > 73,5 20> 26,5
3-35 73,5 26,5
35-53 73,5->61,5 26,5 > 38,5

Szybkos¢ przeptywu: 0,4 mL/min.

Detekcja: spektrofotometr przy 257 nm.

Wprowadzenie: 5 L.

Identyfikacja pikéw: do identyfikacji pikow triterpendw 1, 2,
3, 4, 5, 6 (kwas ganoderowy A), 7, 8, 9 i 10 uzy¢ chromatogra-
mu dostarczonego z suchym wyciggiem z lakownicy zéitawej do
przydatnosci uktadu RWP i chromatogramu roztworu poréw-
nawczego (b); do identyfikacji piku kwasu ganoderowego A
uzy¢ chromatogramu roztworu pordwnawczego (a).

Retencja wzgledna w poréwnaniu z kwasem ganoderowym A
(czas retencji = ok. 34,4 min): triterpen 1 = ok. 0,36; triterpen 2
= ok. 0,41; triterpen 3 = ok. 0,56; triterpen 4 = ok. 0,60; triterpen
5 = ok. 0,66; triterpen 7 = ok. 1,05; triterpen 8 = ok. 1,25; triter-
pen 9 = ok. 1,33; triterpen 10 = ok. 1,54.

Przydatnos¢ uktadu: roztwor poréwnawczy (b):

— stosunek maksimum do minimum: nie mniej niz 10,0, gdzie
H, = wysokos¢ powyzej linii podstawowej piku kwasu ganode-
rowego A i H, = wysoko$¢ powyzej linii podstawowej najnizsze-
go punktu krzywej oddzielajacej ten pik od piku triterpenu 7.
Obliczy¢ procentowa zawarto$¢ sumy kwasow triterpenowych,

w przeliczeniu na kwas ganoderowy A, wg ponizszego wzoru:

A xmyxp
A, xmyx2
A, = suma powierzchni pikow triterpenow 1, 2, 3,4, 5,7, 8, 9,
10 i kwasu ganoderowego A na chromatogramie roztworu
badanego;

A, = powierzchnia piku kwasu ganoderowego A na chromato-
gramie roztworu poréwnawczego (a);

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

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

p = procentowa zawarto$¢ kwasu ganoderowego A w kwasie

ganoderowym A CSP.

01/2013:1623
zmieniona (10.4)

HIBISCI SABDARIFFAE FLOS
Kwiat hibiskusa
Roselle; Karkadé

DEFINICJA

Cale lub rozdrobnione, wysuszone kielichy i kieliszki Hibiscus
sabdariffa L. zebrane w okresie owocowania.

Zawartos¢: nie mniej niz 13,5% kwasow, w przeliczeniu na kwas
cytrynowy (CH,O;; m.cz. 192,1) (wysuszona substancja roslinna).

WLASCIWOSCI
Kwasny smak.

TOZSAMOSC

A. Kielich w dolnej polowie zroéniety, o dzbanuszkowatym
ksztalcie, w gornej czesci podzielony na 5 dlugich, ostro za-
koniczonych odgietych dziatek. Dziatki majg wyrazne, lekko
wystajace nerwy i duze, grube gruczoly nektarowe ok. 1 mm
$rednicy. Kieliszek sktada si¢ z 8-12 malych, odwrotnie jajo-
watych listkow, ktore sg przyros$niete do podstawy kielicha.
Kielich i kieliszek sa miesiste, suche, fatwo si¢ famig, jasnoczer-
wone lub ciemnopurpurowe, nieco jasniejsze u podstawy na
wewnetrznej stronie.

B. Badanie mikroskopowe (2.8.23). Proszek jest czerwony lub
fioletowoczerwony. Obserwowa¢ pod mikroskopem uzywa-
jac roztworu wodzianu chloralu OD. Proszek wykazuje na-
stepujace cechy diagnostyczne (ryc. 1623.-1): przewazajace
czerwone fragmenty [A, F] skladajace si¢ z wielobocznych
komorek skorki o bardzo nieregularnie zgrubiatych $cianach
(widziane z powierzchni [Ac, Fa]), niektére zawierajace gruzty
szczawianu wapnia [Fb], z widocznym lezacym pod nimi
miekiszem ztozonym z komorek jajowatych o lekko zgru-
bialych $cianach [Aa], niektdre zawierajg gruzly szczawianu
wapnia [Ab], podczas gdy inne sg wypelnione §luzem, jedno-
komorkowe, dlugie powyginane i skrecone wloski okrywowe
[Ad], sztywne, proste, jednokomdrkowe wloski okrywowe,
pojedyncze lub w grupach, po 2—4 [Fd], wloski gruczotowe
o0 jednokomorkowym trzonie i kulistej lub owalnej wieloko-
morkowej, dwurzedowej gtéwce [Fe], aparaty szparkowe zwy-
kle anizocytyczne (2.8.3) [Fc]; liczne fragmenty wigzek na-
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Ryc. 1623.-1. Rysunek do badania B tozsamosci sproszkowanej
substancji roslinnej kwiatu hibiskusa
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