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Postupem podle vynélezu lze velmi jedno-
du¥e a rychle stenovit obsah peptidickych
némelovych alkaloidd e jejich derivétd a de-
rivdtd lisuridu a nikotergolinu, s molekulo-
vou hmotnost{ vy3&i nef 330, nap¥. v 1é&i-
vjch pripraveich, v centigramové a miligramo-
vé pracovni oblesti, i v pfitomnosti dopro-
vodngch ldtek bez predchozi isolace, me-
dodou extrak¥n{ titrace v systému chloro-
form ~ vodnd fédze (pH<3), odm&rnym rozto-
kem enionaktivnfho tenzidu, na barevny
indik4tor.’
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Vynélez se tykd stenoveni obsahu némelovych alkeloidd a JeJich derivdtd, zejména .
v lékovych forméch, v centigremové e miligremové pracovni oblesti.

Ke stanovenf obsshu némelovych alkaloidd se pouZfvé v pPevé?né mi¥e fotokolorimetrie
po reakci s Ven Urkovym ¥inidlem, spektrotometrie v ultrafislové oblasti a titrace v ne-
vodném prost¥edi. V poslednf dob¥ se pro enelyzu sm¥si za¥f{néd v roztoucf mi¥e poufivat
vysokotleké kapalinové chromatografie. Uvedend metody se vyznadujf pFednostmi, ele i n¥k-
terymi nedostatky. Nep¥fklad fotokolorimetriekd metoda s Ven Urkovym &inidlem je nejvice
propracovend a pou¥fvend, ale slkeloidy je nutné ze sm&si nejd¥ive separovat a pfesto
reakce u predi¥tdngch vzorkd nenf vidy spolehlivé a neposkytuje kventitativanf vysledky.
Metoda spektrofotometrickd Je na p¥ftomnost znedfXt¥nin Jedt¥ citliv¥jSf a vhodnéd prakticky
Jen pro ¥isté substence, stejn¥ Jjeko titrace v nevodnych prost¥edcfch, kde navic musi byt
zachovédna podminka bezvodého prost¥edf. Metoda vysokotlaké kapalinové chromatogrefie, nej-
Uginn&jsL a nejrychledsf, je znedn¥ pristrojov& ndro¥nd a pro stenoveni celkového obsshu
mélo pesnd.

NovE byla, ke stenoveni obsshu némelovych alkaloidd a Jejich derivdtd, pouZite Jednodu-
c¢hd metoda, p¥istrojov¥ nendrolnd, rychld a dostatedn¥ p¥esnd, vyznadujfc{ se tim, Ze se
odebere potfebnd 24st vzorku e bez Jakéhokoliv Ei¥t¥n{ se ztitruje metodou extrekénf titrace
v systému chloroform - vodné 1'dze (pH{3) odm¥rnym roztokem vhodného anionsktivnfho tenzidu
na vhodny barevny indikdtor. Jeko nejviodn¥j¥{ anionsktivni tenzid se ukdzel byt roztok
laurylsiranu sodného #i dioktylsulfojenterenu sodného a Jeko indikétor roztok dimethylové
#1luti nebo indikétory sm¥sné, nep¥. dimethylovd Zlul-methylenové mod#. K dose¥enf optimdlni-
ho pH je nejvhodnZjif 10% kyselina sirovéd, nebo pro nehydrogenované alkaloidy ergotaminové
skupiny 10% kyselina chlorovodfkovd v p¥iped¥ titrace odmdrnym roztokem laurylsiranu sodné-
ho, nebo tlumivy roztok o pH 2,8 v pfipad¥ titrace odm&rnym roztokem dioktylsulfojenteranu
sodného.

Vyhodou zplsobu stenoveni podle vyndlezu Je rychlost stenovenf, dostatednd citlivost
a phesnost. Ve srovnédnf s ecidimetrickou titrsef v nevodném prostiedi ddvd metods stejn¥
presné vysledky a méd $adu prednostf{. OdmZrné roztoky jsou stdlej3i a postup stenoveni jedno-
duss{, nebot vit3ina doprovodnych létek nepliisob! rusivé a edpadd tedy separace. Extrakini
titrace jsou specifi¥t&jii, nebot semotné prf{tomnost dostate¥n¥ zdésadité funkce vZdy neposts-
duje, Jje %ddouctf, aby molekulovéd hmotnost base nebyla niZSf{ ne¥ 330, &ehoZ lze vyuZit pii
selektivnim stenovenf 1lé&ive bez separace od Jeho degradadnich produktd &i nefistot z vjre-
by, které jsou rovn¥i zdseditého charakteru, ale s mensi molekulovou hmotnosti. '

Kventitativn® stenovit uvedenym zpdsobem lze tyto némelové elkaloidy &1 Jejich derivéty:
ergotamin, ergocristin, ergocornin, ergokryptin, ergotoxin, bromergokryptin, dironyl, lisu-
rid, nikotergolin a Jejich optické isomery nebo 9,10-dihydroderivédty ve form¥ bazi nebo so-
11 (methansulfonéty, ethensulfondty, vineny epod.). NetitruJf se nap¥.: kyselina lysergovi,
ergin, ergometrin, methylergometrin, lysergol a Jejich optické isomery nebo 9,10-dihydrode-
rivédty.

Dals{ podrobnosti vyplyvaji z nésledujicich piiklédﬁ provedeni.
P¥{klady proveden{
Pr{f{klad 1

Do vhodné zébrusové benky se nevé#f (odpipetuje) “akové mnoZstvi némelového alkaloidu
(roztoku némelového alkeloidu) odpovidajfcf spot¥ebd iitradniho &inidle cca 10 ml, p¥idd se
20 ml vody, 25 ml chloroformu, 5 ml 10% kyseliny sfirové a 0,25 ml dimethylové Zluti (0,1%

roztok v chloroformu). Siln¥ se protfepe, p¥idem¥ se chloroformovéd vrstva zbervi ¥lut¥. Titru-
Je se 0,001 mol7/l (resp. 0,01 mol/l) odm&rnym roztokem lauryls{ranu sodného (p¥{prava:
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Priprevi se 0,01 mol/l roztok rozpustinfm 2,884 g leurylsiranu sodného v 1 000 ml vody.
Fektorizace: Faktor se stanovi nejlépe na stenovovanou létku nebo na chlorid chlorpromaxzi-
nia s navdfkou 70 mg za uvedenuch podminek. Roztok 0,001 mol/l se p¥ipravi z¥ed3nfm tohoto
roztoku. Roztok Je stdly.) za silného prot¥epdvdnf a¥ do oren¥ovi-&erveného zbarvenf! chloro-
formové vrstvy, nejlépe do stejného odstfnu zbarvenf, v porovndnf se zbarvenim u slepé gkous-
ky. Zabarveni se kontroluje vZdy po rozdé&leni obou vrstev.

Prikled 2

Stenovuje se obssh soli ergoteminu, bdze ergoteminu &i Jiného alkaloidu ergoteminové

skupiny.

Postupuje se tek jako v p¥fkladu 1, s tim rozdilem, Z%e k okyselenf{ se pouZije 5 ml 10%
kyseliny chlorovodikové.

Pr{klad 3

Do vhodné zébrusové banky se navdi{ (odpipetuje) tekové mnoZstvi némelového alkaloidu
(roztok ndmelového alkeloidu) odpovidajfc{ spotfeb¥ titrednfho &inidla cca 10 ml, pfidéd se
10 ml vody, 5 ml tlumivého roztoku pH 2,8 (p¥iprava: 6,6 g trihydrétu octenu sodného se
rozpusti v 800 ml vody, p¥idéd se takové mnoZstvi kyseliny ottové, aby vzniklo pH 2,8 a doplnt
se vodou do 1 000 ml)y, 5 ml sm&sného indikdtoru (0,003 g dimethylové %luti a 0,003 g
crecetové mod¥i B se rozpustf ve 100 ml chloroformu) a 40 ml chloroformu. Titruje se od-
m&rnym roztokem dioktylsulfojentarsnu sodného (p¥iprave: Priprevi se 0,01 mol/l roztok roz-
pudténim 4,5 g dloktylsulfojentaranu sodného v 1 000 ml vody a zfiltruje se. Faktor se
stanovi nejlépe ne stanovovanou l4tku nebo na chlorid chlorpromazinia s navéZkou 35 mg, ze
uvedenych podminek. Roztok 0,001 mol/l se p¥iprevi z¥eddnfm tohoto roztoku. Roztok Je stdly),
za intenzivnfho prot¥epévéni do zmdny zeleného zbervenfi chloroformové vrstvy na rdZové.

PREDMET VYNALEZU

Zplsob stenoveni obsehu peptidickych némelovych alkeloidh a Jejich derivétd skupiny
ergotoxinové, ergoteminové, ergoxinové, ddle derivédtd lisuridu & nikotergolinu a jejich
optickych isomerd nebo 9,10-dihydroderivétl ve form& basf nebo solf, s molekulovou hmotnostf
base vy381 neZ 330, zejména v lékovych forméch v centigremové s miligramové pracovai ob-
lasti, vyznadujici se tim, Z%e se 8dést vzorku obsahujici némelovy elkeloid &i derivét,
ztitruje metodou extrekdni titrace ve dvojfézové soustav® chloroform-vodnéd fdze o pHL3,
odm¥&rnym roztokem anionaktivnfiho tenzidu, s vyhodou leurylsfiranu sodného &i dioktylsulfojen-
taranu sodného na bareyny indikdétor, s vyhodou na 0,1% roztok dimethylové Zluti v chloroformu.
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