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Orvosi pemetefil viragos hajtas és az azt tartalmazo termékek
minéségi vizsgalata vékonyréteg-kromatografias modszerrel /
Quality analysis of white horehound dried flowering aerial parts

and products containing this drug with thin layer chromatography

1. BEVEZETO /INTRODUCTION

Orvosi pemetefli (Marrubium vulgare, Marubii herba) virdgos hajtads és az azt tartalmazo
termékek mindségi vizsgalata vékonyréteg kromatografids modszerrel az ujjlenyomat-
kromatogramok alapjan. / Quality determination white horehound (Marrubium vulgare,
Marubii herba) dried flowering aerial parts and products containing this drug with thin layer

chromatography analysis based on the fingerprint chromatograms.
A mindségi meghatarozas az Eurdpai Gyogyszerkdnyv 11.5 (Ph. Eur. 11.5.) szerinti modszer

alapjan torténik. / Qualitative analysis is carried out according to the method described in the

European Pharmacopeia 11.5 (Ph. Eur. 11.5.).

2. VIZSGALT TERMEKEK / TESTED PRODUCTS

Megrendelo / Client Indikacioé Kft.

Rendelésszam / PO number 24-26

Vizsgalat datuma / Date of

Terméknév / Product name |Azonosito / Lot number .
analysis

Orvosi pemetefil viragos
hajtas / white horehound dried (1560701 2024. 03. 07.
flowering aerial parts
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3.

DOKUMENTACIO / DOCUMENTATION

Dokumentum / Document Azonosito / ID

Monogréfia szama / Monograph number 01/2019:1835

Vizsgalati protokoll / Test protocol VP-PEM-TLC v01

4.1.

4.2.

5.1

MINTAELOKESZITES / SAMPLE PREPARATION
Vizsgalati minta / Test solution

Vizsgalati oldat (a). 1,0 g poritott droghoz 2 ml R higitott sdésavat és 8 ml R metanolt
adunk. A keveréket vizfiirdon 30 percig melegitjiik, majd lehiitjiik és megsziirjiik.
Vizsgalati oldat (b). 1,0 g poritott droghoz 10 ml R metanolt adunk. A keveréket vizflirdon

30 percig melegitjiik, majd lehtitjiik és megszirjiik.

Test solution (a). To 1.0 g of the powdered herbal drug add 2 mL of dilute hydrochloric
acid R and 8 mL of methanol R. Heat in water bath for 30 min, cool and filter.

Test solution (b). To 1.0 g of the powdered herbal drug add 10 mL of methanol R. Heat in
water bath for 30 min, cool and filter.

Referencia oldat / Reference solution

10 mg R koleszterint és 10 mg R gvajazulént 10 ml R metanolban oldunk. / Dissolve 10
mg of cholesterol R and 10 mg of guaiazulene R in 10 mL of methanol R.

MODSZER /| METHOD
Allofazis / Solid phase:

TLC szilika gél lemez / TLC silica gel plate
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5.2.

5.3.

5.4.

6.

Mozgo6fazis / Mobile phase:

R metanol — R toluol (5+95 V/V) / methanol R, toluene R (5:95 V/V).

Felvitel / Application:

20 pl (vizsgalati oldat) és 10 ul (referenciaoldat) 8 mm atmérdjii foltban 10 cm magassagu
szilika gél lemezre. A lemez szélességét gy kell meghatarozni, hogy a felviteli pontok,
valamint a sz¢éls6 felviteli pontok és a lemez széle kdzott 1 cm tavolsag legyen. / 20 uL
(test solution) and 10 ul (reference solution) as bands of 8 mm on a 10 cm high silica gel
plate. The width of the plate should be determined to have a distance of 1 cm between the

application points and between the edge of the plate and the edge of the plate.

Detektalas / Detection:

A lemezt el6szor szobahdn szaritsuk meg, majd R vanillin 20 térfogatrész R etanol (96%)
¢s 80 térfogatrész R tomény kénsav elegyével készitett, 5 g/l-es oldataba martjuk, 5-10
percig 130 °C-on melegitjiik, majd nappali fényben haladéktalanul értékeljiik. / Dry the
plate on room temperature, treat with a 5 g/L solution of vanillin R in a mixture of 20
volumes of ethanol (96 per cent) R and 80 volumes of sulfuric acid R and examine in

daylight immediately after heating at 130 °C for 5-10 min.

VIZSGALAT /| MEASUREMENT

A vékonyréteg lemezre az 1. pontra felvissziik a referencia oldatokat. A kdvetkezd pontokra a

mintak oldatat (vizsgalati oldatokat) vissziik fel, majd a mozgofazist tartalmazé futtatokadba

helyezziik. Az eludlas végpontja 3 cm-rel a lemez felsé szélének elérése elétt van. / The

application of reference solutions on the TLC plate is carried at point 1. The solutions of the

samples (test solutions) are applied to the following spots, then the TLC is placed in the
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developing chamber containing the mobile phase. The end point of the elution is 3 cm before

reaching the upper edge of the plate.

7. KIERTEKELES / EVALUATION

Az Osszehasonlitd oldat, valamint az a) és a b) vizsgalati oldat kromatogramjan megjelend
z6nak sorrendje az alabbiakban lathatd. Az a) és a b) vizsgélati oldat kromatogramjan tovabbi
zondk is megjelenhetnek. Az a) vizsgélati oldat kromatogramjan a marrubiin zoéndja
intenzivebb, mint a b) vizsgalati oldat kromatogramjan, ugyanis a sdsavas-metanolos kivonas
sordn a premarrubiin marrubiinné alakul, és ez okozza a zona intenzitasanak novekedését. / See
below the sequence of zones present in the chromatograms obtained with the reference solution
and test solutions (a) and (b). Further zomes in the chromatograms obtained with test
solutions (a) and (b) may be present. The zone due to marrubiin in the chromatogram obtained
with test solution (a) is more intense than that in the chromatogram obtained with test
solution (b). During extraction with hydrochloric acid and methanol, conversion of pre-

marrubiin to marrubiin takes place which leads to an increase in intensity of the zone.
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A lemez teteje / Top of the plate

Gvajazulén:

zone

Koleszterin: kékesibolya

szinl z6na /R2

zone

vorosesibolyaszinii zona /R1

Guaiazulene: a reddish-violet

Cholesterol : a bluish-violet

Kékesibolya szinli zona /1

A bluish-violet zone

Kékesibolya szinli zona /2

A bluish-violet zone

Intenziv kékesibolya szinli
zona (marrubiin) /3
An intense bluish-violet zone

(marrubiin)

Kékesibolya szinli zona /4

A bluish-violet zone

Keékesibolya szinli zona /5

A bluish-violet zone

Kékesibolya szinli zona /1

A bluish-violet zone

Kékesibolya szinli zona /2

A bluish-violet zone

Kékesibolya szinli z6na
(marrubiin) /3
A bluish-violet zone

(marrubiin)

Keékesibolya szinli zona /4

A bluish-violet zone

Kékesibolya szinli zona /5

A bluish-violet zone

solution

Referens oldat / Reference

Vizsgalati oldat (a) / Test

solution (a)

Vizsgalati oldat (b) / Test
solution (b)

1. abra A z6nék sorrendje / Figure 1. The sequence of zones
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8. EREDMENYEK /RESULTS

A ,,0Orvosi pemetefii (1560701)” minta ujjlenyomat-kromatogramjan lathaté zoénak sorrendje
megfelel a kovetelményeknek. / The sequence of zones on fingerprint chromatogram of "White

horehound (1560701)" sample complies with the requirements.

1. abra Ujjlenyomat-kromatogram: koleszterin és gvajazulén referens (1), vizsgalati mintak (2 és 3). / Figure 2. Fingerprint

chromatogram: cholesterol and guaiazulene reference (1) test solutions (2 and 3)
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Szeged, 2024. 04. 24.
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Dr. Csupor-Loffler Boglarka Ph.D

dr. Vollar Martin

Gyogyszeranalitikus / Pharmaceutical analyst
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