Сенны листья экстракт сухой                ФС
Сенны остролистной листьев

экстракт сухой 
Cassiae extractum siccum                           Взамен ФС 42-2459-95
Настоящая фармакопейная статья распространяется на Сенны листья экстракт сухой, получаемый экстракцией спиртом 70 % или другим подходящим растворителем высушенных листьев многолетнего дикорастущего или культивируемого кустарника Сены остролистной – Cassiae acutifolia Del., ceм. бобовых – Fabaceae, при соотношении сырья к экстракту 
(6 ( 15) : 1 с добавлением или без вспомогательных веществ, и применяемый для производства лекарственных средств.
Описание. Порошок от коричневато-серого, зеленовато-коричневого до коричневого цвета. 

*Гигроскопичен.
Подлинность. 

Тонкослойная хроматография.

Приготовление растворов.

Раствор стандартного образца (СО) сеннозида А. 0,001 г СО сеннозида А растворяют в 2 мл смеси тетрагидрофуран-вода (7:3). Раствор хранят при температуре не выше 8 °С в течение 1 мес.

0,1 г субстанции помещают в коническую колбу вместимостью 50 мл, прибавляют 30 мл воды и обрабатывают на ультразвуковой бане в течение 15 мин. Полученное извлечение центрифугируют при 10000 об/мин в течение 10 мин. Надосадочную жидкость переносят в делительную воронку вместимостью 250 мл, прибавляют 0,1 мл хлористоводородной кислоты разведенной 7,3 % и дважды извлекают эфиром, порциями 40 мл и 30 мл, оставляя темные хлопья в эфирном слое и отбрасывая эфирные извлечения.

Доводят рН водного слоя до 1,5 ( 0,1 1 М раствором хлористоводородной кислоты. Раствор переносят в коническую колбу вместимостью 250 мл, прибавляют 10,0 г натрия хлорида, 10 мл тетрагидрофурана и перемешивают в течение 2 мин. Содержимому колбы дают отстояться, надосадочную жидкость декантируют в делительную воронку вместимостью 100 мл и взбалтывают в течение 5 мин; нижний водный слой вместе с темными хлопьями отбрасывают, а тетрагидрофурановый слой используют в качестве испытуемого раствора.
На линию старта  хроматографической пластинки со слоем силикагеля на алюминиевой или пластиковой подложке размером 10 × 15 см наносят в виде полосы длиной 15 мм и шириной не более 2 мм 20 мкл (0,02 мл) испытуемого раствора и 10 мкл (0,01 мл) раствора СО сеннозида А. Пластинку с нанесенными пробами помещают в хроматографическую камеру, предварительно насыщенную в течение 1 ч смесью растворителей пропанол-этилацетат-вода уксусная ледяная кислота (40:40:30:1), 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 опрыскивают азотной кислой концентрированной, выдерживают в сушильном шкафу при температуре 150 °С в течение 30 мин, после охлаждения опрыскивают калия гидроксида раствором 3 %, сушат в вытяжном шкафу в течение 30 мин  и просматривают при дневном свете.
На хроматограмме раствора СО сеннозида А должна обнаруживаться основная зона адсорбции серо-фиолетового цвета в нижней половине; допускается обнаружение других мало интенсивных зон адсорбции серо-фиолетового цвета.
На хроматограмме испытуемого раствора должна обнаруживаться зона адсорбции серо-фиолетового цвета на уровне зоны адсорбции СО сеннозида А и одна зона адсорбции ниже зоны адсорбции СО сеннозида А; допускается обнаружение других мало интенсивных зон адсорбции.
Около 0,3 г субстанции растворяют в 10 мл воды, прибавляют 1 мл спирта 96 % и кипятят в течение 1 мин, охлаждают и фильтруют. Фильтрат помещают в делительную воронку вместимостью 25 мл, прибавляют 10 мл эфира, взбалтывают в течение 2 мин и отстаивают. Водный (нижний) слой отбрасывают, а к эфирному слою, окрашенному в интенсивно желтый цвет, прибавляют 5 мл аммиака раствора и взбалтывают в течение 1 мин; в нижнем  слое должно наблюдаться окрашивание интенсивного красно-фиолетового цвета (оксиантрахиноны). 
Потеря в массе при высушивании. Не более 8,0 %. В соответствии с тре​бованиями ОФС «Потеря в массе при высушивании» (способ 1 из навески субстанции 0,5 г).

Тяжелые металлы. Не более 0,01 %. В соответствии с тре​бованиями ОФС «Тяжелые металлы» (метод 1).
*Остаточные органические растворители. 1,2-дихлорэтана – не более 0,0005 % (5 ppm); метанола – не более 0,3 % (3000 ppm); этанола – не более 5000 ppm (0,5 %) (*испытание проводится в случаях, если в процессе технологии получения в качестве экстрагента используют «другой подходящий растворитель»). 
Микробиологическая чистота. В соответствии с тре​бованиями ОФС «Микробиологическая чистота».
Количественное определение.

Содержание суммы агликонов антраценового ряда в пересчете на хризофановую кислоту и сухое вещество  должно быть не менее 1,35 %.

Приготовление растворов
Железа(III) хлорида раствор. 17,0 г железа (III) хлорида растворяют в мерной колбе вместимостью 100 мл в воде, доводят объем раствора водой до метки и перемешивают. Плотность раствора должна быть от 1,07 до 1,08 г/см3. Срок годности раствора 1 сутки.
Щелочно-аммиачный раствор. 50,0 г натрия гидроксида растворяют при перемешивании в 870 мл воды, после охлаждения добавляют 80 мл аммиака раствора концентрированного и перемешивают. Срок годности раствора 1 сутки.
Построение калибровочного графика. Калибровочный график строят по кобальта хлорида растворам, исходя из того, что оптическая плотность кобальта хлорида раствора 1 % соответствует оптической плотности раствора, содержащего 4,3 мг хризофановой кислоты в 1 л щелочного аммиачного раствора.

Готовят точно 1; 1,5; 2; 2,5; 3; 3,5 и 4 % растворы кобальта хлорида, оптическая плотность которых соответствует содержанию хризофановой кислоты 4,3; 6,45; 8,6; 10,75; 12,9; 15,05 и 17,2 мг в 1 л. Измеряют оптическую плотность этих растворов на спектрофотометре при длине волны 523 нм в кювете с толщиной слоя 10 мм относительно раствора сравнения. В качестве раствора сравнения используют воду. По оси ординат откладывают значения оптической плотности, а по оси абсцисс – концентрацию производных антрацена в мг в 1 л.

  Около 0,15 г (точная навеска) субстанции помещают в колбу вместимостью 100 мл, прибавляют 50 мл воды, перемешивают, прибавляют 0,1 г натрия гидрокарбоната, 10 мл железа (III) хлорида раствора, присоединяют колбу к обратному холодильнику и нагревают в кипящей водяной бане при периодическом в течение 20 мин; затем добавляют 5 мл серной кислоты раствора 50 % и нагревают еще 30 мин.

После охлаждения раствор переносят в делительную воронку вместимостью 300 мл, колбу ополаскивают 20 мл воды, затем 75 мл эфира. Промывные воды и эфир присоединяют к раствору в делительной воронке и взбалтывают в течение 5 мин. После разделения эфирный слой переносят в делительную воронку вместимостью 500 мл, оставляя темные хлопья в водном слое. Из водного растора дважды повторяют извлечение эфиром порциями 30 мл и 20 мл. Объединенные эфирные извлечения дважды промывают водой порциями по 30 мл, затем к эфирному извлечению прибавляют 100 мл щелочно-аммиачного раствора и осторожно взбалтывают в течение 5 мин. После отстаивания прозрачный водный слой сливают в мерную колбу вместимостью 250 мл, следя за тем, чтобы хлопья промежуточного слоя остались в воронке. К эфирному извлечению прибавляют 20 мл воды, 3 мл хористоводородной кислоты концентрированной. Делительную воронку охлаждают под струей воды, взбалтывают в течение 2 мин и после разделения слоев водный слой сливают в ту же мерную колбу. Эфирное извлечение еще раз взбалтывают с 50 мл щелочно-аммиачного раствора в течение 2 мин, и после отстаивания водный слой сливают в ту же мерную колбу. Объединенное щелочно-аммиачное извлечение доводят щелочно-аммиачным раствором до метки и перемешивают (испытуемый раствор).

Через 15  мин измеряют оптическую плотность испытуемого раствора на спектрофотометре при длине волны 523 нм в кювете с толщиной слоя 10 мм относительно раствора сравнения. В качестве раствора сравнения используют щелочно-аммиачный раствор.
Концентрацию суммы агликонов антраценового ряда в пересчете на хризофановую кислоту в растворе определяют по калибровочному графику, построенному по кобальта хлорида растворам. 

 Содержание суммы агликонов антраценового ряда в пересчете на хризофановую кислоту и сухое вещество в процентах (Х) рассчитывают по формуле:
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где 
С – концентрация суммы агликонов антраценового ряда в пересчете на хризофановую кислоту, найденная по калибровочному графику, мг/л; 
a  – навеска субстанции, г;
W – потеря в массе при высушивании, в процентах.

Допускается содержание суммы агликонов антраценового ряда в пересчете на хризофановую кислоту вычислять с использованием величины удельного показателя поглощения по формуле:
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где 

А – оптическая плотность испытуемого раствора; 
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 – удельный показатель поглощения хризофановой кислоты при 
523 нм, равный 432; 

a  – навеска субстанции, г;

W – потеря в массе при высушивании, в процентах.

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