X — ALKALOIDY - czesc | student: .ooovcvieiiie e,
grupa:
1. Kolokwium wstepne.

2. Analiza organoleptyczna substancji roslinnych - nasiona roslin oleistych:

Amygdalae semen, Arachidis semen, Cannabis semen, Helianthi annui semen, Oenotherae semen, Papaveris
semen, Sesami semen, Sojae semen

3. Analiza mikroskopowa proszkéw roslinnych:

Preparaty mikroskopowe nalezy wykona¢ na gorgco w odczynniku przeswietlajgcym. Korzystajac z rycin,
rozrézniac cechy grupowe i charakterystyczne poszczegdlnych proszkéw (rysowac tylko charakterystyczne).

— owoc pieprzowca rocznego (FPXII)
roslina (tac./pl.):
rodzina (tac./pl.):

Piperis (nigri) fructus —
roslina (tac./pl.):
rodzina (tac./pl.):

Cinchonae cortex —
roslina (tac./pl.):
rodzina (tac./pl.):
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grupa:

Belladonnae folium —
roslina (tac./pl.):
rodzina (tac./pl.):

Hyoscyami folium —
roslina (tac./pl.):
rodzina (tac./pl.):

Stramonii folium —
roslina (tac./pl.):
rodzina (tac./pl.):

4. Przygotowanie wyciggdéw (¢wiczenie wykonywane w parach):

Okoto 1 g sproszkowanej substancji roslinnej zmiesza¢ w kolbie kulistej z 15 mL 0,05 M/L H,SO, (pierwsza osoba z
pary) lub z 15 mL 0,05 M/L H,S0, z dodatkiem rozkruszonej tabletki wegla aktywnego (druga osoba z pary).
Ekstrahowac¢ pod chtodnicg zwrotng przez ok. 10 min. Przesgczy¢ przez niewielki sgczek. Przesacz zalkalizowac
dodajac kroplami 25% roztworu NH3 (pod dygestorium, wobec papierka wskaznikowego; nie zanurzaé papierkow
w wyciagu, tylko wyjmowadé bagietka po kropli alkalizowanego stopniowo wyciggu). SPRZATNAC po sobie resztki
papierkéw wskaznikowych.

Zalkalizowany wyciag delikatnie ekstrahowac porcjami po 10 mL CHCls lub CH,Cl; (min. dwukrotnie). Potgczone
warstwy organiczne osuszy¢ bezwodnym Na,SO4. Przenies$¢ do suchej i czystej kolby kulistej. Odparowac na
wyparce prdézniowej (student pod opieka prowadzgcego/ technika). Pozostatos¢ rozpusci¢ w ok. 0,5 mL MeOH i
wydoby¢ pasteuréwka z kolby kuliste;j.

W przypadku otrzymania leku gotowego (tabletka, drazetka, ew. proszek) — sproszkowac, zala¢ w probéwce
nieznaczng iloscig 70% MeOH z dodatkiem kilku kropel 5% HCl i wstawi¢ na 10 min. do ptuczki ultradzwiekowe;.

Na ptytke do TLC nanosi¢ pasmowo ok. 2 kapilary wyciggu (25-50 pociggnie¢ kapilarg).
Reakcje mikrochemiczne wykonywac na pozostatej czesci wyciggu.
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X — ALKALOIDY - czesc | student: .ooovcvieiiie e,

grupa:

Zakwaszenie srodowiska w procesie ekstrakcji wodnej powinno teoretycznie spowodowac: ..................

Alkalizacja wyciagu przed ekstrakcjg rozpuszczalnikiem chloroorganicznym powinna teoretycznie
SPOWOAOWACE: ..eeiiuiiieeeitieeeetteeeeitteeeeetteeeeetbeeeeeseeaeaessaeeeasseseaassaeaeasssaasassaseaassssesanssaeaesbaseeasssseeansssaaenssenaannes

5. Analiza chromatograficzna: wykrywanie alkaloidéw metoda TLC:

Nanies¢ na ptytke do TLC wyciagi i wzorce (atropina, hioscyna, chinina). Wysuszy¢. Rozwing¢ chromatogram:
Faza stata: zel krzemionkowy Si 60,

Faza ruchoma: (toluen / CH;COOEt / NH(Et), =7/ 2/ 1). Ok. 20 min.

Chromatogram wysuszy¢ szybko suszarka pod wyciggiem az do zaniku charakterystycznego zapachu, a nastepnie
ogrzaé jeszcze przez min. 10 min. w suszarce powietrznej w temp. 100-105°C (chromatogram, na ktérym
pozostawione zostang resztki aminy z fazy ruchomej nie wywota sie odczynnikiem Dragendorffa).

Analizowa¢ w Swietle UV 366nm. Wywotac odczynnikiem Dragendorffa, a nastepnie, w razie potrzeby, 10%
roztworem NaNO,. Analizowa¢ w $wietle widzialnym (poréwnanie R¢ rozktadu plam i ich barw). Zapisa¢ wnioski.

(0] 33T oV [l [P UUPRROt

6. Reakcje mikrochemiczne (éwiczenie indywidualne):

Reakcje osadowe alkaloidéw (grupowe):

Na czterech szkietkach zegarkowych umiescic¢ po kilka kropel wyciggu wzorcowego, zawierajgcego alkaloidy
(Cinchonae corticis extractum). Zakwasi¢ kroplg 5% HCI. Na kolejne szkietka nakropi¢ odpowiednio: odczynnika
Meyera, odczynnika Dragendorffa, ptynu Lugola i roztworu taniny. Zaobserwowane zmiany zanotowac.

odczynnik 1% wodny roztwor odczynnik odczynnik odczynnik
taniny Meyera Dragendorffa Lugola

wynik reakcji

Reakcja Vitaliego (na obecnos¢ alkaloidéw tropanowych):

Odparowac do sucha w matej parowniczce kilka kropel wyciggu (w przypadku otrzymania substancji roslinnej z
rodziny Solanaceae) lub roztworu substancji wzorcowej (atropina, hioscyna).

Do suchej pozostatosci dodac kilka kropel (max. 0,5 mL) stezonego HNOs i odparowac na tazni wodnej lub nad
palnikiem spirytusowym (pod dygestorium !).

Nastepnie dodacé kilka kropel 5% metanolowego roztworu KOH, a pdzniej kilka mL acetonu.

Fioletowe zabarwienie swiadczy o obecnosci alkaloidow tropanowych w badanej prébce. Barwa nie jest trwata.
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grupa:

Schematyczny przebieg reakcji Vitaliego (wskaz barwny produkt):

Wynik proby Vitaliego wykonanej na wyciggu z badanej substancji:

Va1 LY=L SRR O PP SRRt

7. Analiza mieszanki rozdrobnionych substancji roslinnych i proszku roslinnego
(zakres ¢wiczen V-X, prdba).

SUBSTANCIA (TAC./PL.) ettt ettt ettt s e e et e e et e e s tbe e e aae e s tbeesabeesabeessbaesabeesaseesareesareennrs
8AtUNEK / BALUNKI (FAC./DL.) oottt ettt et et e st e et e e st a e s be e s beesateesabeesateesasaesans
FOUZING (FUC./DL) eecveeeeeeeteeeteeeeeeeeee ettt et e et et et e e e e tb e s ts e s be e teeteenteeaeeeaeeebeenbeenteeateeasesasesteentean

SUBSTANCIA (FAC./DL) ettt ettt ettt et e b e et e s taesbe e teeteeasesaeeeaeebeenbeenseeasestneteas
8AtUNEK / BAtUNKI (FAC./DL.) wooveeeeeee ettt et ettt st e et e st e e s ate e s beesabeesabaesateesnsaesans
FOUZING (FUC./DL) oottt ettt ettt et et e et e et e s ta e s ba e beeteeateeatesaeasteenbeenbeeateeasesasessaeseas

SUBDSTANCIA (FAC./DL) e eveeeeeee ettt ettt et ettt et et eb e et e s ta e s be e beenteensesaseebeebeenbeenseeasentsentean
8AtUNEK / BAtUNKI (FAC./DL.) «ocveeeeeeeeeeeee ettt ettt ettt et e st e s be e st e e s ate e sbeesabeesabeesaressnseesans
FOUZING (FUC./PL) oottt et e et e et e e e et e s te e s ba e beebeeasesaeeeaeesbeesbeenteeabeeasesasesseereas

SUBDSTANCIA (FAC./DL) ettt ettt ettt et et e e et e s ta e s be e teenteeaaeeaeeebeesbeenteeasesasestsentean
BALUNEK / BAEUNKI (TAC./DL) oottt ettt ettt et e et e et eetaestaeste e teenseenneens
FOUZING (FUC./PL) oottt et ettt et e et e et e e ta e s ta e s be e beebeeabeeateeaeeeseenteenbeeabeeatesasestaeseas

SUBSTANCIA (FAC./DL) ettt ettt ettt e b e b e et e e taesbe e teenteeaaeeaseebeebeenbeeareeasestnenseas
BALUNEK / BATUNKI (TAC./DL.) ceeeeeeeeeeeeeeeee ettt sttt sttt s se e s et e e saestesbesneeneeneensensens
FOAZING (FAC./DL.) ettt ettt e bttt e et e e et e e be e etaeebeseteeeabeseetaeebesetseeabesetaeentesesaesnresan

Obserwacja mikroskopowa sproszkowanej substancji roslinnej (rysunek z opisem):

Przeprowadzone reakcje mikrochemiczne i interpretacja ich wynikOw: .......cccceoviiiiiiiniiniiineeeee

Whiosek: analiza mikroskopowa wykazata, ze otrzymang sproszkowang substancjg roslinng jest:
SUBSTANCIA (FAC./DL) oottt ettt ettt e b e et e s ta e te e beenteeasesaeeebeeebeenbeenseeasenteesean

BAtUNEK / GALUNKI (FAC./DL.) oottt ettt et e e et e e te e e be e eabe e ebeesabeseabeeearessareenares
FOAZING (FAC./PL.) oottt e e et e e be e s be e e be e e beeeabesebeeeabeesbaeeabesenbsesabessnbaesatesensaenarenan
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