Izolacja i wykrywanie trucizn cz.2

Wykrywanie i izolacja alkaloidow, glikozydow i olejkow eterycznych
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Zadanie 1. Wykrywanie alkaloidu kodeiny w glistniku jaskélcze ziele (Chelidonium majus)

Odczynniki i szkto laboratoryjne:

5% roztwor kwasu winowego w etanolu absolutnym
Odczynnik Marquisa (przygotowac tuz przed uzyciem):
1cm® stez. HoSOy4 i 3 krople 40% formaliny

Szkietko zegarkowe

Wykonanie:

1. Fragment ziela glistnika (uprzednio moczonego w zakwaszonym etanolu) polozy¢ na

szkietku zegarkowym
2. Doda¢ 3 krople odczynnika Marquisa. Powstanie niebiesko-fioletowej barwy §wiadczy o

obecnosci kodeiny

Zadanie 2. Rozdzial alkaloidow z korzenia glistnika metodg chromatografii bibulowej

Odczynniki, szkto laboratoryjne, materiaty:

Alkohol etylowy

Mozdzierze

Pipety, cylindry miarowe 1 szkietka zegarkowe

Lejki 1 bibuta filtracyjna, pytki chromatograficzne lub paski bibuly filtracyjne;j

Wykonanie:

1. Pocigc i rozetrze¢ w mozdzierzu korzen glistnika z niewielkg ilo$cig piasku

2. Roztarty materiat ekstrahowaé cieptym etanolem

3. Przesaczy¢ i uzyskany czerwonobrunatny ekstrakt nanosi¢ wielokrotnie pipeta na ptytke
chromatograficzng (bibul¢ filtracyjng) na wysokosci 1 cm od jej krawedzi (po
kazdorazowym naniesieniu ekstraktu nalezy wysuszy¢ bibule suszarka, po czym
ponownie nanies¢ kolejng porcje ekstraktu). Suszarke nalezy uzywac ostroznie, poniewaz
silny strumien powietrza zbyt mocno rozmywa nanoszony ekstrakt po ptytce. Jesli

ekstrakt bedzie nierowno natozony, to chromatogram bedzie rozmyty.



4. Wykona¢ rozdzial sktadnikéw ekstraktu metoda chromatografii bibutowej. W tym celu
wla¢ do w cylindra miarowego kilka cm® 80% etanolu (faza ruchoma) i zanurzyé w nim
pasek bibuty z naniesionym ekstraktem tak, aby ekstrakt znajdowat si¢ powyzej poziomu
alkoholu. Cylinder nalezy przykry¢ szkietkiem zegarkowym

5. Po dojsciu czota rozpuszczalnika do konca bibuty nalezy ja wysuszy¢

6. Obserwowac uzyskany chromatogram w $wietle widzialnym i w nadfiolecie.

Kolejnos¢ rozdzielonych pasm alkaloidéw od dotu:

e cytrynowozoélte (berberyna),

e 70lte obramowane pomaranczowymi $wiecgcymi paskami (chelerytryna)
e karminowoczerwone (sangwinaryna)

e 7o6ltozielone (chelidonina)

Zadanie 3. Wykrywanie kofeiny — préba mureksydowa
Odczynniki, szklo laboratoryjne, sprzet:

30% H,0,

25% HCI

25% NH3
Parowniczki, pipety

Wykonanie:

1. Rozetrze¢ w mozdzierzu 1 tabletke z kofeing (50 mg) i wsypa¢ do matej parowniczki.

2. Doda¢ 2 ecm® 30% H,0,, po czym dodac 2 cm?® 25% HCI. Catogé odparowa¢ do sucha na
tazni wodne;.

3. Dodac¢ kilka kropel 25% NH3

4. Pojawienie si¢ koloru czerwonofioletowego swiadczy o obecnos$ci zwigzkéw purynowych
(tu alkaloidu purynowego - kofeiny). Naswietlenie powstatego produktu $wiattem UV

wywotuje fioletowg fluorescencje.



Zadanie 4. Wykrywanie glikozydéw flawonoidowych w lisciach fiolka tréjbarwnego

(Viola tricolor)

Odczynniki:

10% KOH lub 25% NH3
Szkietka zegarkowe, pipety

Wykonanie:
1. Wyla¢ na szkietko zegarkowe niewielka ilos¢ 10% KOH lub 25% NH;.

2. Umiesci¢ w roztworze kawalki lisci fiotka trojbarwnego.
W  obecnosci glikozydow flawonoidowych powstanie zabarwienie zielonozéite do

brunatnego.

Zadanie 5. Wykrywanie glikozydéow fenolowych w lisciach gruszy (Pyrus communis)

Odczynniki:

30% HNO3
Glicerol
zlewki

Wykonanie:

1. Do zlewki wtozy¢ kawatki lisci gruszy i zala¢ 30% HNO3 na 3-5 minut

2. Przenie$¢ do glicerolu i obserwowa¢ pod mikroskopem.

Zawarta w komorkach arbutyna (glikozyd fenolowy) spowoduje powstanie czerwonego (do

brunatno-czerwonego) zabarwienia, zwlaszcza na brzegach lisci.

Zadanie 6. Wykrywanie glikozydow kumarynowych w korze kasztanowca (Aesculus

hippocastanus)

Odczynniki:

stez. HNO3
rozcienczony wodny r-r NH3
zlewki,

Wykonanie:

1. Pod wyciagiem wsypa¢ do zlewki skrawki kory kasztanowca i zala¢ na kilka sekund
stezonym HNOg3

2. Przenie$¢ skrawki kory no nastgpnej zlewki i zala¢ na kilka minut rozcienczonym NHj,

3. W obecnosci eskuliny (glikozyd kumarynowy) wystagpi w komodrkach zabarwienie

czerwone. Wykona¢ preparat i obejrze¢ pod mikroskopem.



Zadanie 7. Izolacja olejkow eterycznych na przykladzie limonenu

Odczynniki, szklo laboratoryjne:

Dichlorometan
Bezwodny siarczan magnezu MgSO,
Zestaw do destylacji, rozdzielacze, kolby stozkowe ze szlifem, zlewki

Wykonanie:

1. Pokroi¢ drobno skérke z pomaranczy i umieéci¢ w kolbie okragtodennej o poj. 500 cm®.

2. Wla¢ 200 cm?® wody i poddaé¢ destylacji (doda¢ kamyczki wrzenne). Kosz grzejny
nastawi¢ na 150°C az do uzyskania wrzenia. Od tego momentu kosz grzejny przestawic
na 100°C. Pierwsze krople destylatu pojawia si¢ po ok. 25 min.

3. Po uzyskaniu ok. 80 cm® destylatu, ekstrahowaé¢ go w rozdzielaczu trzykrotnie 20 cm?®
dichlorometanu.



