Хмеля экстракт жидкий                               ФС
Хмеля обыкновенного соплодий
экстракт жидкий 
Humuli lupuli extractum fluidum                 Вводится впервые
Настоящая фармакопейная статья распространяется на Хмеля экстракт жидкий, получаемый экстракцией спиртом 95 % при соотношении сырья к экстракту 1 : 1 высушенных соплодий многолетнего дикорастущего и культивируемого травянистого растения Хмеля обыкновенного – Humulus lupulus L., ceм. коноплевых – Cannabinaceae, и применяемый для производства лекарственных препаратов.
Описание. Жидкость от зеленовато-коричневого до коричневого цвета с характерным запахом. 

Подлинность. 

Тонкослойная хроматография.

Приготовление растворов.

Раствор стандартного образца (СО) рутина А. 0,005 г СО рутина растворяют в 10 мл спирта 96 %. Срок годности раствора 3 месяца при хранении в защищенном от света месте.
На линию старта  хроматографической пластинки со слоем силикагеля на алюминиевой или пластиковой подложке размером 10 × 20 см наносят в виде полосы длиной 10 мм и шириной не более 2 мм 15 мкл (0,015 мл) испытуемого экстракта жидкого и 10 мкл (0,01 мл) раствора А СО рутина, приготовленного для количественного определения суммы флавоноидов. Пластинку с нанесенными пробами помещают в хроматографическую камеру, предварительно насыщенную в течение 1 ч смесью растворителей этилацетат - уксусная кислота ледяная  - вода (5:1:1), и хроматографируют восходящим способом. Когда фронт растворителей пройдет расстояние 80 – 90 % длины пластинки от линии старта, ее вынимают из камеры и сушат до удаления следов растворителей. Пластинку выдерживают при температуре 100 – 105 °С в течение 5-10 мин и еще теплой обрабатывают  дифенилброной кислоты аминоэтилового эфира раствором спиртовым 1 %, сушат, а затем обрабатывают полиэтиленгликоля 400 раствором спиртовым 5 %, сушат до удаления следов растворителей и просматривают в УФ-свете при 365 нм.
На хроматограмме раствора СО рутина должна обнаруживаться зона адсорбции с флуоресценцией желтого или желто-зеленого цвета.
На хроматограмме испытуемого раствора должны обнаруживаться зона адсорбции с флуоресценцией желтого или желто-зеленого цвета на уровне зоны адсорбции СО рутина и зона адсорбции желтого или желто-зеленого цвета выше зоны адсорбции СО рутина; допускается обнаружение других зон адсорбции.
Качественная реакция
1 мл субстанции помещают в пробирку и осторожно по стенке прибавляют 1 мл ванилина раствора в серной кислоте; на границе двух фаз должно наблюдаться кольцо красно-коричневого цвета (терпеноиды).

Спирт этиловый. Не менее 85 %. В соответствии с тре​бованиями ОФС «Определение спирта этилового в жидких фармацевтических препаратах».

Тяжелые металлы. Не более 0,01 %. В соответствии с тре​бованиями ОФС «Тяжелые металлы» (метод 1).
Сухой остаток. Не менее 6,0 %. В соответствии с тре​бованиями ОФС «Экстракты».

Микробиологическая чистота. В соответствии с тре​бованиями ОФС «Микробиологическая чистота».
Количественное определение. Сумма ацилфлороглюцидов. Сумма флавоноидов.
Содержание суммы ацилфлороглюцидов и сухое вещество  должно быть не менее 5,0 %; суммы флавоноидов в пересчете на рутин и сухое вещество  должно быть не менее 0,05 %.
Сумма ацилфлороглюцидов.
Приготовление растворов.

0,05 М раствор калия гидроксида водно-спиртовой. 100 мл 0,5 М раствора калия гидроксида спиртового помещают в мерную колбу вместимостью 1 л, прибавляют 400 мл воды и доводят объем раствора спиртом очищенным до метки. Раствор применяют свежеприготовленным.
Установка титра. 25 мл 0,05 М раствора хлористоводородной кислоты титруют приготовленным раствором калия гидроксида до слабо-розового окрашивания, индикатор – фенолфталеин.

1 мл субстанции помещают в коническую колбу вместимостью 250 мл. прибавляют 100 мл спирта 95 %, предварительно нейтрализованного по фенолфталеину. Полученную смесь титруют 0,05 М раствором калия гидроксида водно-спиртовым до появления неисчезающего красного окрашивания (дальнейшее прибавление титранта по каплям не должно изменять интенсивность окрашивания).

Содержание суммы ацилфлороглюцидов в процентах (Х) рассчитывают по формуле:
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V – объем 0,05 М раствора калия гидроксида водно-спиртового, пошедшего на титрование, мл;

0,02 – количество ацилфлороглюцидов (лупулона, гумулона, гулупона), соответствующее 1 мл 0,05 М раствора калия гидроксида водно-спиртового, г; 

К – поправочный коэффициент к титру 0,05 М раствора калия гидроксида водно-спиртового;
a  – объем субстанции, мл.
Сумма флавоноидов.
Приготовление растворов.

Алюминия хлорида раствор 2 % в спирте 50 %. 2,0 г алюминия хлорида растворяют в 100 мл спирта 50 %, тщательно перемешивают. Срок годности раствора 1 месяц. 

Раствор стандартного образца (СО) рутина. Около 0,05 г (точная навеска) СО рутина, предварительно высушенного при температуре 130 °С в течение 3 ч, растворяют в 85 мл спирта 95 % в мерной колбе вместимостью 100 мл при нагревании на водяной бане, охлаждают, доводят объем раствора спиртом 95 % до метки и перемешивают (раствор А СО рутина). Срок годности раствора 1 месяц при хранении в холодильнике.

0,5 мл раствора А СО рутина помещают в мерную колбу вместимостью 25 мл, прибавляют 2 мл алюминия хлорида раствора 2 %, 0,1 мл уксусной кислоты разведенной 30 %, доводят объем раствора спиртом 95 % до метки и перемешивают (раствор Б СО рутина).
1 мл (точная навеска) субстанции помещают в мерную колбу вместимостью 25 мл, доводят объем раствора спиртом 70 % до метки и перемешивают (раствор А).
5,0 мл полученного раствора помещают в мерную колбу вместимостью 25 мл, прибавляют 2 мл алюминия хлорида раствора 2 % в спирте 50 %, 0,1 мл уксусной кислоты разведенной 30 %, доводят объем раствора спиртом 70 % до метки и перемешивают (испытуемый раствор).
Через 30 мин измеряют оптическую плотность испытуемого раствора на спектрофотометре при длине волны 410 нм в кювете с толщиной слоя 10 мм относительно раствора сравнения. В качестве раствора сравнения используют раствор, состоящий из 5,0 мл раствора А, 0,1 мл уксусной кислоты разведенной 
30 %, доведенных спиртом 70 % до метки в мерной колбе вместимостью 25 мл.

Параллельно измеряют оптическую плотность раствора Б СО рутина в указанных выше условиях относительно раствора сравнения. В качестве раствора сравнения используют раствор, состоящий из 0,5 мл раствора А СО рутина, 0,1 мл уксусной кислоты разведенной 30 %, доведенные спиртом 95 % до метки.
Содержание суммы флавоноидов в пересчете на рутин в процентах (Х) рассчитывают по формуле:
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А – оптическая плотность испытуемого раствора;

Ао – оптическая плотность раствора Б СО рутина;

а – навеска субстанции, г;

ао – навеска СО рутина, г;

Р – содержание основного вещества в СО рутина, в процентах.
Допускается содержание суммы флавоноидов в пересчете на рутин и  сухое вещество вычислять с использованием величины удельного показателя поглощения по формуле:
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А – оптическая плотность испытуемого раствора; 
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 – удельный показатель поглощения комплекса СО рутина с алюминия хлоридом при 412 нм, равный 380; 

a  – навеска субстанции, г;

Р – содержание основного вещества в СО рутина, в процентах.

Хранение. В соответствии с ОФС «Хранение лекарственных средств».
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