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1

Inventia se refera la chimia compusilor naturali
si anume la un procedeu de determinare cantitativa
a sclareolului in extractele, obtinute din salvia de
muscat.

Esenta inventiei constd in aceea cd procedeul
include pregatirea unei placi cromatografice cu
dimensiunile 10 x 20 ¢cm, cu un strat de oxid de
aluminiu cu gradul I de activitate avand grosimea
de 1,8..2,0 mm, dupd care proba cantarita de
extract se dizolva in cloroform, se aplicd pe placa
la distanta de 1,5 cm de la marginea inferioard a
placii pe o lungime de 7,5 cm a liniei de start si se
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separa prin doud treceri consecutive complete ale
sistemului de solventi nifras : cloroform : acetona
in raport corespunzator de 5 : 4 : 1, apoi oxidul de
aluminiu uscat ce contine sclareol se colecteaza,
incepand cu distanta de 2,5 cm de la linia de start si
pana la 11,5 cm de la ea, se extrage cu cloroform la
40...45°C consecutiv cu 40, 30, 10 si 10 ml, iar
dupa eliminarea cloroformului reziduul obtinut se
cantareste si se calculeaza continutul de sclareol.

Revendicari: 1

Figuri: 1
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Descriere:

Inventia se refera la domeniul industriei etero — uleioase si farmaceutica, in special la un procedeu
de determinare cantitativd a sclareolului in diferite produse vegetale si preparate medicinale, obtinute
din salvia de muscat.

Unul din compusii naturali principali care se contin in salvia de muscat este sclareolul (8,13 — dioxi
- A" - labdanul ) sau fitosterina tertiara nesaturat.

Din salvie de muscat se obtine ,,concret” (substante extractive — uleiuri eterice, sclareol, ceara etc.,
solubile in fractiuni de benzinad cu punctul de fierbere scézut). Din sclareol se sintetizeaza substante,
utilizate in industria parfumurilor. Sclareolul se mai poate contine in preparatele Salmus si Salvit — 1,
folosite in balneologie, prezentand produse secundare ce apar la prelucrarea salviei.

Pentru identificarea compusilor din grupa alcoolilor mono- §i sescviterpenici, din care face parte si
sclareolul, este cunoscut procedeul cromatografic in strat subtire (CSS). In calitate de sorbent este
folosit silicagelul G. Cromatogramele se fac din sistemul benzina (fractia cu Tr = 105...120°C) — eter
izopropilic in raport (95:5). Pentru identificarea spoturilor sunt folositi diferiti reactivi. Clorura de stibiu
(IIT) sau (V) provoaca o coloratie surd sau violetd; acidul molibdofosforic — albastrd; amestecul de
anisaldehida si acid sulfuric — coloratie gri [1]. Acest procedeu se foloseste pentru identificarea
componentelor si nu este aplicabil pentru determindri cantitative din cauza lipsei conditiilor de desorbtie
si a pierderilor mari 1n cazul aplicarii cantitatilor mici de substanta.

Pentru identificarea sclareolului este cunoscut si procedeul care vizeaza determinarea temperaturii
de topire a lactonei, precum si a mono- sau diacetatoderivatilor. Reactia de acetilare nu poate fi folosita
pentru determindri cantitative, dat fiind faptul ca sclareolul se acetileaza greu si nu este confirmat ca
aceasta reactie decurge total [2].

Pentru determinarea in uleiul din salvie a linaloolei si linalilacetatului se foloseste procedeul
cromatografic gaz — lichid, dar el nu poate fi folosit pentru sclareol, deoarece acesta este instabil la
temperaturi mari.

Cea mai apropiatd de aceastd propunere este separarea preparativa prin procedeul cromatografic pe
strat subtire, folosind un strat de absorbent nefixat. Cu toate ca este insotit de pierderi mari, acest
procedeu se foloseste pentru identificarea si separarea preparativa a unor cantitati mari [3].

Separarea se realizeaza pe placi de diferite dimensiuni: ldtimea 20...40 cm, lungimea pana la 70
cm. In calitate de sorbent a fost propus un strat de oxid de aluminiu Al,O de grosimea 1,5...3,0 mm. In
cazul grosimii stratului 1,5 mm pe linia de start se aplica un spot de marimea 1 cm care contine 20...25
mg de substanta.

Proba dizolvata in solventul organic se aplica in formd de linie continud la start §i se satureaza cu
solvent pur pentru a asigura o penetrare mai profunda in stratul de absorbent. Solventul se vaporizeaza,
iar amestecul se separa prin procedeul cromatografiei ascendente.

in cazul cand substantele separate au proprietiti luminescente sau absorb lumina UV, pot fi
identificate folosind o sursd UV. Unele componente pot fi identificate prin tratarea placilor cu vapori de
iod.

Dupa identificarea zonelor cu substante deja separate, sorbentul se sustrage de pe placd impreuna cu
componenta separatd folosind procedee obisnuite. Determinarea cantitativd a substantei in eluat se
finalizeaza spectrofotometric sau colorimetric dacd aceasta absoarbe in domeniile UV sau VIS.

Aceste recomandari nu pot fi folosite pentru sclareol, deoarece el nu absoarbe in acest domeniu
spectral.

Astfel, s-a conturat problema pe care o rezolva inventia — a elabora un procedeu original pentru
determinarea cantitativa a continutului de sclareol in diferite produse preparate din salvia de muscat cu
destinatie industriald sau farmaceutica.

Problema s-a dovedit a fi rezolvabild folosind tehnica cromatografiei pe strat subtire, un sorbent
ieftin Al,O; si prin respectarea unui sir de conditii care au fost gasite experimental si optimizate in
cadrul elaborarii metodicii de analiza.

Esenta inventiei constd in aceea ca procedeul include pregatirea unei placi cromatografice cu
dimensiunile 10 x 20 cm, cu un strat de oxid de aluminiu cu gradul I de activitate avand grosimea de
1,8...2,0 mm, dupa care proba cantarita de extract se dizolva in cloroform, se aplica pe placa la distanta
de 1,5 cm de la marginea inferioara a placii pe o lungime de 7,5 cm a liniei de start si se separa prin
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doud treceri consecutive complete ale sistemului de solventi nifras : cloroform : acetond In raport
corespunzator de 5 : 4 : 1, apoi oxidul de aluminiu uscat ce contine sclareol se colecteaza, incepand cu
distanta de 2,5 cm de la linia de start i pand la 11,5 cm de la ea, se extrage cu cloroform la 40...45°C
consecutiv cu 40, 30, 10 si 10 ml, iar dupa eliminarea cloroformului reziduul obtinut se cantareste si se
calculeaza continutul de sclareol.

Pentru o separare satisfacatoare a sclareolului de componentele insotitoare din extractele supuse
analizei mai eficientd s-a dovedit a fi folosirea amestecului nifras-cloroform-acetona (5:4:1). Printre alte
avantaje ale sistemului propus este accesibilitatea si costul moderat. In calitate de sorbent poate fi
folosit numai Al,O; — gradul de activitate 1. Pentru identificarea spoturilor au fost folositi vaporii de
iod. Au fost puse in evidenta legitatile localizarii zonelor cu sclareolul separat, dimensiunile lor in
comparatie cu ale altor componente, pentru cazurile cand concentratia substantei extrase varia in
limitele 0,02...0,15 g/ml. in continuare acesti parametri au stat la baza optimizarii conditiilor de
cromatografiere.

La etapa ulterioara a fost studiatd influenta masei probei de sclareol sau “concret” industrial
(continutul sclareolului, = 50%) asupra acestor parametri folosind placi cu dimensiunile 10 x 20 cm,
grosimea stratului de Al,O; 1,8...2,0 mm. Dimensiunile indicate in figurd ale zonei de distributie a
sclareolului au fost observate pe placile cu dimensiunile 10 x 20 cm §i grosimea stratului 1,8...2,0 mm,
atunci cand se aplicau 20...150 mg de proba care contine nu mai mult de 70 mg de sclareol (figura).
Marirea continutului de sclareol in proba aplicatd conduce la schimbarea parametrilor zonei de
distributie.

Asadar, spre deosebire de analog, prin folosirea sorbentului AlL,O; (gradul I de activitate) si
sistemului mixt de solventi: nifras — cloroform — acetond, se asigura o separare satisfacatoare a
sclareolului de componentele insotitoare.

Suprafata zonei de sorbent de pe placa cromatografica este indicatd in figura. Aceastd zona se
sustrage de pe placa In mod obisnuit, se supune extractiei multiple cu cloroform, dupa care solventul se
inlatura prin vaporizare (a se vedea exemplul de folosire a inventiei) si se determind masa ramasitei prin
metode uzuale. Valoarea masei reziduului uscat, care este parametrul analitic de bazd in metodica
elaborata, este folositd pentru calculul continutului de sclareol in proba analizata.

Procedeul elaborat permite determinarea exactd a continutului de sclareol, folosind cromatografia
preparativd si respectand conditiile experimental optimizate. Fara respectarea consecutivitatii
operatiilor, cantitatii de eluent, parametrilor de timp, separarea este incompletd si nu poate fi atinsd o
exactitate suficienta.

Exemplu. O proba uscata si dehidratatd de extract care contine sclareol se cantareste la o balanta
analiticd si se dizolva in cloroform. In cazul cand proba se dizolvi greu, se foloseste cloroform incilzit
(40...45°C). Continutul probei initiale in solutia finala va fi in domeniul 20...150 mg/ml.

Separarea componentelor in solutia preparatd se face pe placi cu dimensiunile 10 x 20 cm in
sistemul de solventi nifras — cloroform — acetona (5:4:1), acoperite cu un strat de oxid de aluminiu de
grosimea 1,8...2,0 mm. Pe linia de start cu lungimea de 7,5 cm, care este deplasatd de la marginea
inferioara a pléacii cu 1,5 cm, se aplica 1...2 ml de solutie preparata in cloroform (figura). Dupa
vaporizarea solventului placa se supune consecutiv de doud ori procesului de separare cromatografica.
fnainte de a fi supusd cromatografiei a doua oari, placa se usucd pani la vaporizarea totali a
solventului. De fiecare datd se noteaza pe placa linia finala a solventului si zona de concentrare a
sclareolului (in figurd aceastd zond este hasuratd). Sorbentul de pe acest sector este sustras de pe placa
cu ajutorul unei spatule sau este aspirat.

Din portiunea de sorbent izolatd se extrage sclareolul cu cloroform incalzit (40...45°C) in
urmdtoarea consecutivitate:

1. Prima extractie — sorbentul se amestecd cu 40 ml de cloroform timp de 10 min intr-un pahar.

2. Filtrarea suspensiei obtinute 1n pct. 1 printr-un filtru poros de sticla Shota (G40).

3. Sorbentul trecut pe filtru se spala inca o datd cu 30 ml de cloroform.

4. Spre sfarsitul procesului de extractie stratul de Al,O; se mai spald de doua ori cu cate 10 ml de

cloroform 1n conditii de vid (200...250 mm col. Hg).

5. Toate portiile filtrate se amesteca si se separa solventul pana cand raman 2...5 ml.

Reziduul din balon se trece cantitativ intr-o fiold. Ramasitele de cloroform se inlaturd prin
vaporizare pe baie marina, si fiola se tine intr-un dulap de uscare timp de 1 ora la temperatura de (100 £
3)°C. Se cantareste la o balantd analitica si se aduce la greutate constanta repetand uscarea inca 0,5 ore.
Dupa uscare fiola se raceste intr-un exsicator deasupra clorurii de calciu. Masa reziduului uscat este
folosita pentru calculul continutului de sclareol in extractul initial. Pentru calcul se introduce corectia
pentru pierderile de sclareol in timpul uscarii, care a fost determinatd experimental folosind o proba
standard. Aceasta corectie alcatuieste 5,17% din continutul total.
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Folosind procedeul propus a fost determinat continutul de sclareol in “concretul” de la intre-
prinderea “Aroma” care alcatuieste 42,61%. Prin metoda adaosurilor a fost determinatd exactitatea
analizelor. In solutii au fost adaugate respectiv 0,0248 si 0,0101 g de sclareol. Gasit: 0,0246 si 0,0098 g.

(57) Revendicare:

Procedeu de determinare cantitativa a sclareolului in extractele, obtinute din salvia de muscat, ce
include pregatirea unei placi cromatografice cu dimensiunile 10 x 20 cm, cu un strat de oxid de
aluminiu cu gradul I de activitate avand grosimea de 1,8...2,0 mm, dupa care proba cantaritd de extract
se dizolva 1n cloroform, se aplica pe placa la distanta de 1,5 cm de la marginea inferioara a placii pe o
lungime de 7,5 cm a liniei de start i se separa prin doua treceri consecutive complete ale sistemului de
solventi nifras : cloroform : acetona in raport corespunzator de 5 : 4 : 1, dupd uscare oxidul de aluminiu
ce contine sclareol se colecteaza, incepand cu distanta de 2,5 cm de la linia de start si pand la 11,5 cm
de la ea, se extrage cu cloroform la 40...45°C consecutiv cu 40, 30, 10 si 10 ml, iar dupa eliminarea
cloroformului reziduul obtinut se cantareste si se calculeaza continutul de sclareol.
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