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Vyndlez se tykd stanoveni pom&ru hydro-
genovanych alkaloidd ergotoxinové skupi-
ny /dihydroergokristinu, dihydroergokryp-
tinu a dihydroergokorninu/ p¥itomnych ve
formé& soli nebo bdzi. Znalost p¥esného po-
mérového zastoupeni hydrogenovanych ergo-
toxinovych alkaloidd v dihydroergotoxino-

vych solich nebo bdzich je dleZitd z hledis-

ka jejich d€inku a tedy nézbytni i p¥i kon-
trole meziproduktd a findlnich vyrobkd
pEi jejich vyrobé.

Pro stanoveni pom&ru hydrogenovanych
ergotoxinovych alkaloidd se pouZivd chro-
matografického odd&leni jednotlivych slo-
Zek bud chromatografii papirovou, tenko-
vrstevnou, plynovou nebo kapalinovou. Vy-
hodnocenf obsahu odd&lenych alkaloidd se
provddi podle pou#ité metody chromatogra-
fie bud extrakci alkaloidd z papiru s ko-
nelnym fotometrickym vyhodnocenim, denzi-
tometrickym vyhodnocenim z tenké vrstvy,
nebo vyhodnocenim zdznamd z kapalinového
nebo plynového chromatografu. Uvedend meto-

dy se vyznaluji nékterymi nedostatky, zvlds-

t& metody poufivajici k rozd&leni papirové
chromatografie jsou znadn& Zasov& ndrolné
/1,5 a% 2 pracovni smdny/, ostatni metody
jsou zase zna&n¥ pfistrojové ndrodné, na-
vic. metoda plynové chromatografie je pro-
blematické vzhledem k Edstelnému 3t&peni
alkaloidd p¥i stanoveni. Také pF¥iprava
chromatogramu pro denzitometrické dlely
vy%aduje zvldStni pédi a cely vysledek
denzitometrického stanoveni je zdvisly na
ziskdni kvalitn& odd&lenych skvrn jedno--
tlivych sloZek na chromatogramu, ktery se
ne vidy dostatednd da¥i.
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NovE& byla vypracovdna jednoduchi metoda
pfistrojové nendro&nd, vyznalujici se tim,
Ze se sm&s hydrogenovanjch ergotoxinovych
alkaloidd rozpusti ve sm&si chloroform -

- methanol 9 : 1, nanese do pruhu na start
tenké vrstvy celuldzy impregnované dime-
thylftaldtem, provede chromatografické
oddéleni jednotlivych sloZek v kyselé sou-
stavé ‘tvofené 0,05 N HCl, chromatogram se

s vyhodou bez suSeni zdetekuje protaZenim
0,57 roztokem p~dimethylaminobenzaldehydu
v eyklohexanu a vystavi se G&inku par ky-
seliny chlorovodikové, nade? se kvantita-
tivn& odd&li zony s rozd&lenymi alkaloidy,
provede se extrakce z celuldzy do vodného
roztoku kyseliny octové, s vyhodou 2537,
barevnd reakce p¥iddnim van Urkova &inidla,
odd&leni celuldzy filtraci &i odst¥ed&nim
a vyhodnocenim barevnosti ziskanych rozto-
k& na spektrofotometru.

Jak je patrno, je zplsob ‘stanoveni podle
vyndlezu zaloZen na chromatografickém odd&-
leni slofek dihydroergotoxinu na tenké
vrstvd celulézy impregnované dimethylftald-
tem, pfifemZ bylo dosafeno déleZité vyho-
dy -~ dobrého a spolehlivého d&leni alkalo-
idd i za odlidnych chromatografickych pod-

. minek /vlhkost desek, kvalita poufitych

rozpoudtédel, teplota, vllikost vzduchu,
hodnota komory apod./. PouZiti kyselé elu-
&ni soustavy, s vyhodou 0,05 N roztoku HCl,
umoZfiuje vysokou nand3ku vzorku na chroma-
togram, je vyhodné z hlediska stdlosti
alkaloid& a poskytuje vyhodné hodnoty Ry
/dihydroergokristin 0,19, dihydroergokryp-
tin 0,35 a dihydroergokornin 0,48/, Po

chromatografii se chromatogram s vyhodou
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bez sudeni a odstranovédni dimethylftaldtu

z desky,. zdetekuje protaZenim roztokem p-di-

methylaminobenzaldehydu /0,5%/ v cyklohe~-"

xanu a vystavenim na nejkrat3i nutnou dobu

iinku par kyseliny chlorovodikové, Extrak-

ce se provede u kvantitativn& vySkrdbnu-

tych modrych pruhd alkaloidd vodnym rozto~

kem kyseliny octové a roztokem p- dimethyl-

aminobenzaldehydu ve zFed&né kyselin&

sirové /Van Urkova &inidla/.

Po odd&leni celuldzy, s vyhodou odstfe-
d&nim nebo filtraci pfes sintr G 4 a pro-
b&hnuti barvotvorné reakce /30 min./ se
zméfi extinkce ‘roztokd na vhodném p¥istro-
ji a vypoé&te procentualnL zastoupeni jed-
notlivych sloZek dlhydroergotoxlnu.

Vyhodou zpisobu stanoveni podle vyndle-
zu Je spolehlivé d&leni jednotlivych slozek,
novy rychly zpdsob detekce a extrakce,
pEistrojovd nendrodnost a kvalitni vysledky
a2 predstavuje tedy pFedeviim zlep3eni
spolehlzvoscx ‘kontroly jednotlivych stup-
nd vyroby a findlnich vyrobké, soli nebo
bdzi dihydroergotoxinu. Stanoveni lze pro-
vést s dostateinou pFesnosti a% do obsahu
5 Z nékteré slofky /nap¥, pfi pomidru
50 : 45 : 5 nebo 95 : 5 : O apod./. PF¥i
ni%3im obsahu nef 5 % je stanoveni mén&
pEesné,

Dal3i podrobnosti vyplyvaji z ndsledu~-
jicich p¥ikladd provedeni.

PEiklady provedeni

PEiklad 1

Tenkd vrstva celulozy /komer&ni vyrobky,
napf,: LucefolR Quick, fy Kavalier Sdzava .
nebo DC-Karten CE Cellulose fUr DC, fy
Riedel de Haln AG, Seelze-Hanover, NSR/

se naimpregnuje ponofenim do 4% roztoku
dimethylftaldtu v chloroformu a 5 minut se
odvé&trdvd v proudu studeného vzduchu. Potom
se na start do 7 cm dlouhého pruhu nanese
40 al roztoku /50 mg v 10 ml swmési chloro-
form-methanol 9 : 1/. Pfedviji se t cm za
start 0,05 N kyselinou chlorovodikovou,
odsufi se v proudu studeného vzduchu a pak
se op&t vyviji 0,05 N kyselinou chlorovo-
dikovou jako elu¥ni soustavou v nasycené
komofe do vzdidlenosti 12 cm. Deska se po-
tom su3i v proudu studeného nebo teplého
vzduchu do vizuelniho oschnuti /10 min,
resp. 5 min/, ponofi se na deset sekund

do 0,5% roztoku p~dimethylaminobenzalde-
hydu v cyklohexanu a po krdtkém odsufeni
/1 min/ se deska vystavi ve vhodné komofe
d&inku par kyseliny chlorovodikové tak
dlouho, aZ jsou pruhy jednotlivych alka-
loidd zFetelné. /Proud vzduchu je realizo-
vdn napf. vysouZelem vlasd umistdnym nad
chromatografickou deskou ve vzdédlenosti

25 cm/. Ergotoxinové allkaloidy maji tytoe
hodnoty Rp: dihydroergokristin 0,19, di-

. PREDMET

Zplisob stanoveni pomZru hydrogenovanych
alkaloidd ergotoxinové skupiny, vyznaluji-
ci se tim, fe se sm&s hydrogenovanych
ergotoxinovych alkaloidd rozpusti ve smisi
chloroform - -metanol 9 : 1, nanese do pruhu
na start tenké vrstvy celuldzy impregnova-
né dimetylftaldtem, provede chromatogra-
fické odd&leni jednotlivych slofek v kyse-
1é soustavd tvofené 0,05 N HCl, chromato-
gram se s vyhodou bez sufeni zdetekuje

.

Severografis, n. p. shvod 7, Most

4
Hidtdgtgokrypcin 0,35, dihydroergokornin -

0,48. Jednotlivé pruhy se kvantitativnd
vydkrdbnou do zkumavek, p¥idaji se 2 ml

"25% kyseliny ‘octové a po dikladném protfe—

pdni 4 ml van Urkova &inidla /0,125 g
p~dimethylaminobenzaldehydu v 100 ml 65%
kyseliny sirové s 0,1 ml .5% roztoku chlo-
ridu Zelezitého/. Opét se dikladnd promisi

‘a po 5 minutdch se zfiltruje- pres sintr

G 4 nebo odst¥edi 30 minut p¥i 3000 ot/min,
Ciré roztoky se po®30 minutdch od p¥idéni
g€inidla zm&¥{ na vhodném spektrofotometru

‘pEi 580 nm v { cm.kyvetdch proti slepé

zkouSce pfipravenéd ze 2 ml 257 kyseliny

octové a 4 ml van Urkova &inidla. Vypolet
hmotnostnich procent jednotlivych alkalo- '
idfi se provede podle vztahu:

/ARRT + MRRI/ * /AgRrY . MgRY/ +

> + [Ako . Mgo/ = x

AYRI + MRy . 100 :
% KRI = ?
x .
Apoo. M, o . '100
% KRY = KRY .KRY ,
x
A - M . 100
7 KO = KO KO ,
X

kde: AKRI, AKRY,» AKO jsou hodnoty extinkei
dihydroergokristinu, dihydroergokryptinu
a dihydroergokorninu.

MKRI, Mgry, Mko jsou molekulové hmotnos- K
ti soli nebo bdzi dihydroergokristinu,
dihydroergokryptinu a dihydroergokorninu,

Postup je vhodny pro vzorky s pomdrem
slofek pfibli¥n& 1 : 1 : 1,

PEftiklad 2

Postup je vhodny pro vzorky dihydroergo-
toxinu, v nich%Z pfevlddd n&kterd slofka.

Postupuje se jako v p¥iklad& 1, jen
8 tim rozdilem, Ze se k vy3krdbnutym pru-
him pF¥evlddajici slofky p¥idaji 4 ml 257
kyseliny odtové + 8 ml van Urkova &inidla
a ke zbyvajicim dvEma /pfipadn& jednomu/
pruhdm /pruhy/ po 2 ml 25Z kyseliny octo-
vé + 4 ml van Urkova &inidla. PFi vypo¥tu
pomdru se potom u pFevlddajici sloZky musi.
leitEné extlnkce nésobxt dvi&ma,
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protaZenim 0,57 roztokem para-dimethylamino-
benzaldehydu v cyklohexanu “a vystavi d&inku
par kyseliny chlorovodikové, nale% se
kvantitativné odd&li zdny s rozdélenymx
alkaloidy, provede se extrakce z calulozy

do vodného roztoku kyseliny octové s vyho-
dou 25%, barevnd reakce pFiddnim van Urko-
va &¢inidla, odd&leni celulozy filtraci

nebo odstfed®nim a vyhodnoceni barevnosti
ziskanych roztokd na spektrofotometru.
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