Цимицифуги экстракт, капли                     ФС
Цимицифуги кистевидной корневищ 
с корнями экстракт 
Cimicifugae extractum guttae                       Вводится впервые
Настоящая фармакопейная статья распространяется на Цимицифуги экстракт, капли, получаемые экстракцией подходящим растворителем высушенного корневища с корнями многолетнего дикорастущего травянистого растения цимицифуги кистевидной – Cimicifuga racemosa L., ceм. – лютиковых - Ranunculaceae с добавлением вспомогательных веществ, и применяемые в качестве лекарственного препарата.
Описание. Жидкость светло-коричневого цвета с характерным запахом. 
*В процессе хранения допускается помутнение и выпадение осадка.
Подлинность. 

Тонкослойная хроматография.

Приготовление растворов.

Раствор стандартного образца (СО) изоферуловой кислоты. Около 0,001 г СО изоферуловой кислоты растворяют в 5,0 мл метанола и перемешивают. Срок годности раствора - 1 мес.

Раствор стандартного образца (СО) 27-деоксиактеина. Около 0,001 г СО 27-деоксиактеина растворяют в 5,0 мл метанола и перемешивают. Срок годности раствора - 1 мес.

10 мл препарата помещают в круглодонную колбу вместимостью 50 мл, отгоняют на роторном испарителе при температуре не выше 50 °С досуха, прибавляют 2,0 мл метанола и экстрагируют в течение 2 мин при перемешивании. Полученный раствор фильтруют через бумажный фильтр «белая лента» (испытуемый раствор).

На линию старта хроматографической пластинки со слоем силикагеля размером 10 × 10 см в виде полос длиной 15 мм, шириной не более 2 мм наносят 20 мкл (0,02 мл) испытуемого раствора, 10 мкл (0,01 мл) раствора СО изоферуловой кислоты и 10 мкл (0,01 мл) раствора СО 27-деоксиактеина. Пластинку с нанесенными пробами сушат при комнатной температуре в течение 5 мин, затем помещают в камеру, предварительно насыщенную в течение не менее 1 ч смесью растворителей: уксусная кислота ледяная - вода - бутанол (10:40:50), и хроматографируют восходящим способом. Когда фронт растворителей пройдет 80 – 90 % длины пластинки от линии старта, ее вынимают из камеры, сушат до удаления следов растворителей, опрыскивают анисового альдегида раствором уксуснокислым в метаноле, выдерживают при температуре 105 °С в течение 2 мин и просматривают в УФ-свете при длине волны 365 нм. 


На хроматограмме раствора СО изоферуловой кислоты должна обнару-

живаться зона адсорбции с флуоресценцией фиолетового цвета.


На хроматограмме раствора СО 27-деоксиактеина должна обнаруживаться зона адсорбции с флуоресценцией фиолетового цвета.


На хроматограмме испытуемого раствора должна обнаруживаться зона адсорбции с флуоресценцией фиолетового цвета на уровне зоны адсорбции СО изоферуловой кислоты и зона адсорбции с флуоресценцией фиолетового на уровне зоны адсорбции СО 27-деоксиактеина; допускается обнаружение других зон адсорбции. 

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

1,0 мл препарата помещают в тигель, прибавляют 1 мл серной кислоты концентрированной, выпаривают досуха и прокаливают. Сухой остаток обрабатывают 5 мл аммония ацетата насыщенного раствора. Фильтруют через беззольный фильтр в мерную колбу вместимостью 100 мл, промывают 5 мл воды, доводят объем фильтрата до метки водой и перемешивают (испытуемый раствор) .

 Спирт этиловый. От 35,0 до 40,0 %. В соответствии с тре​бованиями ОФС «Определение спирта этилового в лекарственных средствах» (метод дистилляции).

Сухой остаток. Не менее 0,35 %. В соответствии с тре​бованиями ОФС «Экстракты».
Микробиологическая чистота. В соответствии с тре​бованиями ОФС «Микробиологическая чистота».

Количественное определение. Содержание суммы тритерпеновых гликозидов в пересчете на 27-деоксиактеин должно быть не менее 0,50 мг в 1 мл препарата.
Приготовление растворов.

Кислотный реагент. 50 мл уксусной кислоты безводной помещают в фарфоровый стакан и осторожно при перемешивании прибавляют 50 мл серной кислоты концентрированной и выдерживают в течение 1 ч при комнатной температуре.
Раствор используют свежеприготовленным.

Подготовка концентрирующего патрона. Патрон последовательно промывают 4 мл метанола, затем 4 мл воды. При этом, после каждой промывки поверх слоя сорбента колонки должен оставаться слой элюента около 1 мм; сорбент колонки не должен быть сухим.

Подготовка термостата. Термостат заполняют водой и нагревают до температуры (60 ± 1,0) °С. Температуру в заданном интервале поддерживают в течение всего испытания. При проведении испытания следят, чтобы уровень воды в термостате был выше уровня реакционной смеси в термостатируемых колбах.
1,0 мл препарата пропускают через предварительно подготовленный концентрирующий патрон. По окончании элюирования патрон промывают 6 мл смеси метанол - вода (1:9). Сорбированные на патроне вещества элюируют 6 мл смеси хлороформ-метанол (75:25). Элюат собирают в фарфоровую чашку и упаривают на водяной бане при температуре не выше 65 °С досуха. Сухой остаток растворяют в 8,0 мл уксусной кислоты безводной (раствор А).

5,0 мл раствора А и 5,0 мл уксусной кислоты безводной помещают в конические колбы вместимостью 25 мл, в каждую колбу прибавляют по 5 мл кислотного реагента, перемешивают и закрывают пластиковой пробкой для исключения попадания конденсата.

Колбы устанавливают в заранее подготовленный термостат, выдерживают в течение 25 мин, затем охлаждают под проточной водой. В результате получают в первой колбе - испытуемый раствор, во второй колбе - раствор сравнения. 
Немедленно измеряют оптическую плотность испытуемого раствора на спектрофотометре при длине волны 460 нм в кювете с толщиной слоя 10 мм относительно раствора сравнения.

Содержание суммы тритерпеновых гликозидов в пересчете на 
27-деоксиактеин в мг в одном мл препарата (Х) рассчитывают по формуле:
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где А – оптическая плотность испытуемого раствора; 
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 – удельный показатель поглощения  27-деоксиактеина при длине волны 460 нм, равный 87,7;
1  - объем лекарственного препарата, взятого для анализа, мл.
Хранение. В соответствии с ОФС «Хранение лекарственных средств».
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