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EES S O N A

Viimasel ajal on piiiitud leida meetodeid, milledega on
voimalik valmistada vedelekstrakte vOimalikult Skonoomiliselt.
Puiitakse saavutada vahima lahustusaine hulgaga suurimat

ekstraktaine hulka,
Seda sihti taotlevatest meetoditest on viimesel ajal

soovitatud tarvitada "™ diakolatsiooni ™ ja ™ evakolatsiooni ™.
Selle t06 ilesandeks on vdrdlemadd andmeid saada eelpool
mainitud meetodite ja praegm tarvitusel oleva perkolatsiooni mee-

todi kohta.




SISSEJUHATUS.

Ekstraktide valmistamine ulatub keugesse minevikim,
Moistet "ekstrakt"™ tundsid juba vanaaja arasblased.

13, sejandil ilmsid arasbia arsti Messue poolt
mitmed kirjutised arstirohtude ceskirjadest ja oma rasmatus " Pe
conselatione medicinarum simplicium ™ kéisitleb nende valmistémis-
viise, Nende hulka kuuluvad keetmine, pesemine, leotamine, h3Srumine,
ekstraktimine ja destillimine. Messue, olles Hipocrat® ja Galen'i
Jdrelkiija, valmistas kSik oma ekstraktid valjaaurutamise teel kas
siis vesivannil vGi plikesepaistel, Tema eceskirjad olid maksvad kdi-
giti keskaja apteekritele ja arstidele.

4., 15. ja 16, sajandil ei tervitatud kuigi palju ekstrak-
te. Nii niiiteks Fluc kiger 'i poolt 1450.a, valjaantud "Frank-

furter Liste™ sisaldas 315. mitmesugusest ravimist ainult 9 ekstrakti.
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16. sajandi ldpupoole ja 17, sajandil haketi juba otsime paremaid
ekstraktimisviise ja lahustusaineid. Nii soovitab Thoma s
B<;“4 tholinus omarasmatus " Dispensatorium Hafnicase "
( 1658.2. ) tarvitads lahustuainena alkoholi ja destillitud vee korval
k2 teisi ekstraktimisvehendeid, nagu spiritus frumenti aqua rosarum,
veini jne. Siin piiiti lahustusaine m@ju ithendada ekstrakti omaga.
Tolleaja ekstraktide valmistajad hoidsid oma lahustusaine
koostist ja ekstraktimisviise vaga suures saladuses.
Alles 1788.,2, nouab J, Pl en c k oma Viinis ilmunud
" Chirurgische Pharmazie's ™, et ekstrakte tuleks valmistada tapsete
ceskirjade jarele, kuna sellest olevat vahe, kui piirdutskse vaid
sellega, et tarvitatakse aineid teatud kaalu vahekordades. Ta tegi
kirndlaks, et paljud tolleaegsete farmakoptade eeskirjade jarele
valmistatud ekstraktid alavasrtuslikud olid ja kirjeldas paremaid

meetodeid,
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Kuid ekstraktide valmistamise ajaloos tekkis pttre alles
19, sajandil, siis kui saksa apteeker S er tir ner 1805.z2.
avastas morfiini ja iihes sellega tegi kindlaks taime aluste, alka~-
loidide olemasolu.

Sellest ajast peale hakatakse teadlikult otsima meetodeid,
millistega oleks vOimalik kitte saada droogist maksimaalsel hulgal

toimeainet.
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Perkolatsiooni areng.

Perkolatsiooni taolist ekstraktimist tunti juba ammu,
Nii kirjeldeb Raubenheimer (1), et juba Aristoteles
tundis sellest menetlust potasi saamiseks.

Kuid praegusaja pShimdtetele lédhedased aparaadid hakasid
tekkima alles 18, sajandi 1ldpus ja 19, sajendi alguses. Eriti palju
petlasi rakendas ekstraktimismeetodite parandamiseks siis, kui sai
ikke enam ja enam selgemaks, milleks Uldse ekstrakte tehakse ja mis
mdjuaineid mingi ekstrakt pidi sisaldama,

18, sajandi 1Spus ja 19. sajandi alguses kesutati véga
laialdaselt ekstraktide valmistamiseks Du b e 1 1 o y' poolt
konstruweridud kohvi ekstraktimise aparsati, See koosnes kahest
pudelitaclisest ndust, Uhte nSusse pandi kohvipulber, ndu suleti
korgiga, millest 1abi oli surutud klaastoru. See nou asetati teise

/ ) L » ~
ndu otsa nii, et eWimese ndu kork korkis kinni ka teise ndu.
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Teises, tahendab alumises ndus, oli lahustuzine ( siin vesi )ja teda
pidi nii palju olema, et ndusse ulatuv klaastoru ei ulatuks mitte
vette, Alumist ndu kuumtati. Aur tungis kitsast toru mosda iiles,
kondenseerus, niisutas ja ekstraktis kohvipulbrit ja tilkus alulisse

ndusse " kohvi ekstraktina ",
1813.2, kirjeldass Rumf or d ( 2 ) jallegi iht kohvi

8kstraktimise aparaati, mis véga sarnane on praegusaja perkolaatorile

ja mainis selles kirjelduses esmakordselt sdna " perkolatsioon ", mis

" -

alles 25 a, hiljem uuesti tarvitusele ilmus,
Ajalooliselt tahtsamgks perkolatsiooniaparaadi eelkiijaks

oli Real'i filterpress, Sellest hekkasid mOned peaasjalikult ka
saksa farmats$idid huvi tundma, Temage hakati véga palju katsetams
just péirast seda, kui Buc hner oma illustratsioonidega varus-

tatud kirjeldasega ( 3 ) selle meetodi avalikkuse ette t3i,

Ekstraktimine toimms rdhu abil, mida andis kdrge vee-
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sammas, mis asus droogi sisaldava anuma keskelt v#ljuvas torus ja
mille kdrgus vdis olla kuni 10 m, Peenestatud droog asetati anumasse
kahe voimalikult vaikeste aukudega varustatud tsinkplaadi vahele,
Augnd pidid nii viiikesed olema, et peenestatud droog neist labi ei
seanud tulla, Anuma pShjas oli amk, kust véljapressitav vedelik
kogujasse voolas, Uhendust anuma ja rShku tekitava samba vehel vdis
katkestada vaikese krasniga.( ¥t. joon. 1 ).

Real, leides, et sellise kirge vedeliku sambaga t&6-

tamine on vaga tiillikes, konstrueeris teise aparaadi, kus rohku teki-
tati elavhObeda sambaga, Kuid see meetod oli vOrdlemisi kallis ja ei
leidnud kuigi palju jareltegemists, G e i g e r lihtsustas natukene
Real'i filterpressi, kuid ttttas siiski mitmele majakorra kdrgusele

ulatava veesamba rShuga. Kuid tema vihjas esimesena tshtsusele, mida

omab ekstraktimiseks tarvitatava droogi peenusaste ja seda arvestades

oli saanud viga h#id ekstrakte ( 4 ).
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Huvitav om mirkida, et juba Re al kui ka Ge i ger
teadsid, et veega on vdimalik alkohoolset lshustusainet droogist valja
torjuda.

Real 'i filterpress leidis peamist kasutemist Saksamaal.

1817 - umbes 1841 tema lihtsustamisega ja tagajéirgede parandaﬁisega
tegelesid viga paljud tolleaegsed farmatsoidid, Opetlased ja tehnikud,

Pohimdtteks oli, et rohu abil ekstraktimise tagejsrgi parandada.
Peale pikemaid katsetamisi nii vee- kui ka elavhdbeda
sambaga, hakati rohku tekitama Shuga, Nii konstrueeriski Romer s -

hausenl8l8 a, "Shupressi ", mida Buc hner lihemalt kirjel-

das( 5 ).

-~

Et siin aga lahustuaine viga palju metalliga kokkm puu-
tus, siis olid saadavad ekstraktid tdhti véiga tumeds virvusege ja
peale selle tegi B inder omakatsetega kihdlaks ( 6 ), et sel
viisil saadud ekstrakt ei omanud mingit erilist paremust, vérreldes

matseratsioonil voi digestioonil saadutega.,
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Romershaus en laks isegi nii kaugele, et
konstrueeris "aurupre351 » lootes sellega suurel miiral ekstrakt-
ainet kiitte saada. Kuid see aparaat oli selleks liiga komplitseeritud

Ja kallis, et teda lajaldasemalt oleks tarvitame hakatud,

Nii oli eelmainitute kdrval terve ride igasuguseid modi-
fikatsioone, milliste kirjelduste juures ikke ja jélle toonitati

ilmtingimatut rohu vajadust korraliku ekstraktimise labiviimiseks,
Samel ajal ei tundnud aga prantsuse farmatstidid mingit

erilist huvi Re 21 'i filterpressi vastu ja ta polmd ka seal kui-
gi levinend just oma ebamugava kasitluse tdttu,

Alles 1833.a., isa japoeg Boull ay 'd vitsid Real'i
filterpressi pGhimStte iiles ja muutsid teda praktiliseks kesutatavals
meetodiks, Sellele pdhjalikule tstle pdhjenebki perkolatsioonimenetluse

arenemine ja edu farmsatsias,
Nii juhtisid nad oma " Memoise sur le fdlterpresse de

Real " 1833.8, ( 7 ) tahelepenu sellele, ot ekstraktainega killastatud
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lahustusaine valjatdrjumine droogist puhta lahusega, on taiesti s3l-
tunatu droogi peal olevast vedeliku rdhust.

Oma meetodit nimetasid nad ™ Methode de deplacement ", ja
ta erines Real'i menetlusest veel selléga, et Real niisutas
droogi lahustuainega enne ekstraktimisndusse panenist,

Boulloy 'dag taitsid ndu kuiva droogiga ja niisutasid teda
alles parast seda, ithtlasi soovitades lithikest aega matseratsiooni
enne puhta lahusega valjatdrjumist,

Alguses oli nende ekstraktimisnSuks tavaline droogi hul-
gele vastava suurusega lehter, Hiljem, 1835.2, ( 8 ) vdtsid nad tervitus
sele silindrikujulise ndu, mille pShi oli koonusetaoline ja 1dppes

lehtrikaelataolise pikendusega.
Nad kirjutesid, et tavaline lehtrikujuline perkolaator

andwet kitllaltki haid tulemusi, kuid silindrilise nduga olevat

ekstraktsioon seda parem, mida kitsam ja kirgem on ndu,
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Samal asstal vordles Guilliermond matseratsioo-
nil ja "Valjatdrjumise menetlusel™ Boullay'de jérele saadud ekstrakti
( 9) ja leidis, et viimane menetlus paremeid tagajargi andis, kuid
ithtlasi teatas, et tal ei lainud korda alkohoolset lahustusainet
veega kvantitatiivselt droogist valja tdrjuda, nii nagu see Boullay'del
nende oma kirjelduse jérele olevat nnestunud, Ka Soube irap'il
( 10 ) ei lainud see korda. Uhtlasi soovitas ta tarvitusele vitta krase
ni, nagu see praegusaja perkolaatorite juures tarvitusel on, millega

oleks vdimalik ekstrakti &ravoolu reguleerida,
Nonda katsetades ja otsides praktilisemat ekstraktide val-

mistamisviise, jouti 1dpuks aparaadi kujuni, mis enam-vihem meie prae-
gustele tiiiipidele vastab, Ja nii tulebki, et "perkolatsioon™ t#hista-
takse esimest korda ametlikult farmats$itilise valjatdrjumise menetluse
na 1840.a, Ed inbur gh 'i farmekopdas ( 11 ), andes selle kohta
tépse ceskirja: " 4 mch superior method ( than maceratien ), however,

has been lately introduced, which answers well for most tinctures,
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namely, the method of displacement by pergolation. According to this

process, the solid material, usmally in coarse or moderately fine
powder, are moistened with a sufficiency of the solvent to form a

thick pulp; in 12 hours or fre@uently without any delay, the mass is
put into a cylinder of glass, porcelain, or tinned iron, open at hoth
ends, but obstructed at the lower end by a piece of calico or linen,
tied tightly over it as a filter; and the pulp being packed by pressufe
verying as to degree with various articles, the remainder of the solven
is poured into the upper part of the cylinder, and allowed gradually
to percolate. |

In order to obtain the portion of the fluid which is kept
in the residuum, an additional §uantity of the solvent is poured into
the cylinder until the tincture wich bas pessed through equals in
amount the spitit originally preseribed; and the spitit employed far

this purpose is then reco¥ered for the most part by pouring over the




residuum as much water as there is of spirit retained in it, which
may be an obvious calculation in each case,

The method by percolation, where applicable, will be found
much more convenient and expeditioms, than the mode hitherto commonly
followed, and it exhausts the solid materials in general much more
completely, 4s considerable practice, howerer, is required for managing
the details in different cases, more especially in regard to the degree
of minuteness of divisgon of the solids, and the degree of firmness
with which they are to be packed in the cylinder, we hawe thought it
rifght to direct that the method by maceration may be followed as an

alternative,

But the method by percolation is now preferred by all who
he¥e made sufficient trial of it to apply it correctly, ™

Tahendab, et mainitud meetod annab héid tulemusi, kuid olevat tehnili-

selt raskem labiviidavam kui matseratsioon, siis ei tee ta seda mee-
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todit sunduslikuks, Huvitav on aga, et siin polnud see menetlus ette
nghtud mitte ekstraktide, vaid tinktuuride valmistamiseks.

Ameerikas sai see n.n., véljatdrjumismenctlus teatavaks
prantslaste t68de kaudu ja ératas suurt tahelepanu., Philadelphia

apteeker Du ham el kirjeldas 1838 a, esimesena selle menctluse kas
temisel saadud too tagejargi ( 12 ). Jargnevatel aastatel tostas ta
koos Procter 'iga ( 13) ja tagajarjeks oli, et see menetlus

voetd 1840,a., ameerika farmakopbasse.

Ameerika farmakopta eeskiri ( 14 ) erineb vahekene Edin-
burgh'i omast, Ka siin oli ette nahiud, et droog pidi eelnisutamise

jarele moned tunnid seisma ja kohe pérast ekstraktimisaparsadi taite
mist droogimassis leiduv vedelik menstruumiga vélja torjuma, kuna
veege valjatdrjumist polmud ette nihtud., See ekstrakisioonimenetluse
eeskiri jai dmeerika edaspidistesse farmakoptadesse pisima mitmeks-
kiimn eks aastaks, Tahtis on nimetada vast veel seda, et 1850 a, farma-

kopta juba ndudis perkoleerimist, kui ainsat menetlust, millega v3i-
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dakse saada kdige kontsentritumaid ekstrakte ( 15 ).

1858.8, G r 2 h am e annab vélja keunis pohjaliku 68
( 16 ), milles esmekordselt késitatakse fuisikalisi je fiiisikalis-
-keemilisi protsesse véljatOrjumise menetluse juures. Uuris pea-
asjalikult ekstrakti kvantiteedi ja kvaliteedi s@ltuvust droogi
peenusastmest, niisutusest ja seismise ( paisumise ) ajast enne per-
koleerimist, ?ema jérele pidi enaﬁ?ﬁrooge nii peenustatud olema, et
nad laheksid labi sdela 60 auk/toll, Ainult sellised dioogid, mis
hésti lahustussinet 14bi lasksid, nagu Rheum jnr, viisid jamedamad
olla ( sGel 40 auk/toll,). Samuti leidis ta, et liiga suur droogi
niisutamine, nagu sel ajal tarvitusel oli, sugugi hea polnud, kuna
see el voimaldanud kuigi whtlaselt droogi perkolaatorisse pressida
ja selline nahe teeb kraani olemasolu vajalikuks. Tems soovitas ai-
mult nii palju niisutada, et droog oleks kiill niiske, kuid et ta
kokku pressides peopessa, siiski rabedaks jagks ja sellise droogi
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pulber tuli tugevasti perkolaatorisse pressida. Olgugi, et droog
peale niisutamist mdni aeg seosis, soovitas ta veel, et droog ka
perkolaatoris enne ekstraktimist mdni 2eg matsereeruks, Ta soovitas
perkolaatorit tarvitada, mille nurk oleks vihem kui 60°.
Procter kirjutas (17 ), et Grahami meetodi
jarele tootades saavat viga vihese menstruumi hulgaga ja kokkmauruta-
mise ajaga labi. Tugevasti paiduvate droogide perkoleerimiseks
soovitas Procter (18 ) oma poolt kasutada lehtrikujulist
perkolaatorit, kuna seal on droogil viimalik paisudes kiilje sihis
nihkuda ilespoole. Silindrilises perkolaatoris, droog paisudes ei
saa ilespoole nihkuda, selle t3ttu jaavad iiksikute droogi osakeste
vahel viikeseks ja lahustuaine labivool takistatuks, Ainult seal on
hea kasutada silindrilist perkolaatorit, kus droogi paisumine on

viikene,
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Nende autorite poolt rShutati alati vajadust, et droogi
tuleb osata parajasti perkolaatorisse suruda ja et selle oskuse
saavutamiseks tuli tugevasti harjutada., S qu i bb (19 ) leides
selle ebamugava olevat, piiidis lihtsustada seda meetodit nii, et
ka harjumatud seaksid selle jarele ttttada, Ta soovitas droogi nii
peeieks teha, et ta laheks labi sGela III a ja enne perkolaatori
taitmist, pidi droogi nii palju niisutakama, kui palju droog enesesse
suutis vedelikku imeda, See niisutatud mass pidi 12 tundi kinnises
ndus seisme ja siis vihe rShudes perkolaatorisse pandama, hoidudes
tugevast tampimisest. Valjajooksu tuli kraani 2bil reguleerida 30.
tilgale minutis ja perkoleerimine 13petads kui oli kiies umbes 450 g
( 1 pound ). Suuremate droogi hulkade puhul tuli vestavalt suurem
hulk ekstrakti koguda, Bkstraktimiseks soovitas tarvitada viheselt
koonusekujulist perkolaatorit, mille korgus pidi vahemalt 4 korda

Rii suur olema kui ilemise otsa labimd3t. Seega oli Squibdhb
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esimene, kes seadis kindla suhte droogi hulga ja saadava ekstrakti
hulga vahele.

1866.2, tuli S qu i b b ( 80 ) reperkolatsiooni ideele,
et vedelekstrakti voimalikult vahese lahustusaine hulgaga kiitte saada,
Pthimdtteks o0li, et droogi mitte korraga perkoleerida, vaid osade
kaupa, kusjuures eelmise osa ndrgakontsentratsioonilist jéreljooksu
kasutati jargmise osa ekstraktimiseks jhe.

Tahtsa muudatuse perkolatsioonimenetluses tegi 1869 a,
Campbell (2 ), Ta kasutes lehtrikujulist perkolaatorit,

?a jéttis eelniisutuse #ra, kuid selle eest matsereceris droogi perko-
laatoris.4 paeva, siis lisades menstruumi juure kogus groogihulgale
vastava hulga vedelekstrakti, Tema tGenduse jarele olevat ta sel
viisil droogi taéielikult 4ra saanud kasutada,

10 aastat hiljem kirjutas D i ehl oma " Beconﬂ Report
of Fluidextracts "™ ( 22 ), et te olevat katsetand korgete viheselt

-~
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koonusekujuliste perkolaatoritega, ja olevat samasuguseid tagajargi
saanud nagn S qu i b b oma reperkolatsioonil.
0Oldberg(23) soovitas tarvitada praegu silindri-
kujulisi perkolaatoreid, millede kdrgus pidi 5-e kordne iilemise
otsa ja 6-kordne alumise otsa 14bim6dt olema. See hiliip Bevines iile
kogu Ameerika ja oli iildiselt Oldberg'i perkolaatorina tuntud.,
Rosenwasser (2 ) kiasitles perkolatsiooni
menetlust pShjelikult teoreetilisest seisukohast ja tegi kindlaks,
et perkolatsioonil pole mitte lihtsa vdljatdrjuvusega vdi lahusta-
misega tegemist, vaid et siin ka endo- ja eksosmoosiga tuleb arvesta-
da. Bt need viimased tegurid saaksid meksvusele piaseda, soovitas
ta perkoleerida voimalikult aeglaselt, vdi aeg-ajalt tilkumise kat-
kestamisega matsereerimise vdimalust anda. Ka ei pooldanud ta droogi
eel-miisutamist, kuna sellega suured menstruumi kaod seoses olid,

Ta soovitas droogi tugevasti aparaati suruda ja et vedelikul jSudu

oleks 1abi imbumisels, selleks ithendada perkolaator ilemist otsa
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pidi pika voolikm abil menstruumi nduga, mida siis vGimalik oleks
kdrgemale ja madalamale asetada, vastavalt sellele kui suurt rohku
tarvis tekitada ja kui kiiret &ravoolu soovitakse.

Ameerikas j&i perkolatsioonimenetluse kdige pShjalikumaks
médrajaks 1882.a, farmakopta, kuna see eeskiri on sees ka praegu maks-

vas 1926.a. farmakoptas.
Perkolaatdr pidi olema viéheselt koonusekujuline.Eelniisu-

tatult sedsmise aeg oli ette nahtud ja see vdis kesta kuni mdni tund,
kuid see pidi siindima perkolaatoris, Enne perkoleerima hakkamist su-
ruti droog tugevasti koklm, siis valati menstruum peale ja peale esi-
meste tilkade ilmumist suleti kraan ja jaeti 12-48 tunniks seisnma,
‘Pérast lasti #ra voolata 10-30 tilka minutis. Samuti lubati reperkua-
latsiooni kasutada, kui see otstarbekohasem v3is olla,

Buroopa jai Ameerikast maha, Alles mdned aastat peale
Ameerika ( 1882 .a.) farmakopta ilmumist hakkasid Euroopa farmatssidid

selle ceskirja jarele tootama, Kuni selle ajani ei olnud nihkumist
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perkolatsioonimenetluse algatajate seisukohtadelt., Nii oli Prantsus-
masl kaus aega tarvitusel Boul l ay 'de meetod, ilma, et keegi
oleks seda piiidnud parandada v0i kritiseerida.

19,sajandi eelviimase kolmandikm 1dpul tegeleti peaasjaliku
viimalusega lahustusainet droogist puhta veega vdlja tdrjuda, Nii kir-
jutab Larian ( 24a), et veega vilja tdrjuda polevat sugugi
hea, kuna vesi segunevat kergesti ekstraktaine vaesema vedelikuga, ja
sellega kutsavat esile suured kaod, Samuti polevat valjatdrjumise
13pp kindel ja droogi thielisest #rakasutamisest ei saavat juttugi
olla; samuti polevat valjatdrjumismenetlusega saadud tinktuur pdrmu-

gi parem matseratsioonil saadust.
Boullay kaiftses oma meedodit ( 256 ) ja samuti tegi

ka Vua ¥ lart (26) kindlaks, et véljatdrjumismenetlus palju
perem olevat matseratsioonist ja et Adr ian 'i védited olevat

alusetud.
1866.a, farmakopta lubas tinktuure véljatdrjumismenetlusega
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valmistada, kusjuures véljatdrjumine pidi sama lahustusainega siin-
dima, Siin taideti aparaat kuiva droogiga, valati lahustusaine
peale ja lasti matsereceruda 12 tundi, siis lasti vdlja voolata, li-
sades jérjest juure vérsket lahustusaimet.

Ka 1884,2., farmakopta jattis maksvaks sama eeskirja, kuna
Amecerikas n#iteks sel ajal oli juba téiesti moodne perkolatsioon tar-
vitusel,

Alles 1908.a, farmakopta, arvestades War in 'i ( 27)
to0d vedelekstraktide valmistamisemenetliuste virdluste alal jo amme-
rika farpakopta eeskirja, annab tépse seisukoha perkolatsioonimenete=
lusele Prantsusmaal, ta nieb ette, et 35° juures kuivatatud droogi
tuleb niisutada menstruumiga vastavalt 0,5:1.38eluda, niisutatult
seista lasta 2-4 tundi, siis kergelt rdhudes taita perkolaator,
meastruum peale valada ja matsereerida 24-96 tundi ja siis selliselt

éravoolata lasta, et 24. tunni jooksul vastavalt droogi hulgale 1,5
kordne hulk perkolaati oleks.
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BEdaspidistes toddes tegelevad prantslased ikka enam ja
enam perkolatsioonimenetluse filisikalis-keemiliste protsessidega,
ilma erilis# uusi meetodeid tarvitusele vitmata,

Inglise tolleaegsed farmatstidid tundsid kOige vahem
huvi perkolatsiooni vastu, kuna nad enamuse ekstraktidest said
mdnelt firmalt, Inglastelt ei olnud ithtki uut ideed perkoleerimise
tagejirgedé parandamiseks, Enamus asjasthuvitatuid tostas peaasja=
likult Ameerika farmatstitide ideedele tugenedes, Nii kirjeldas
1841,2, Dean # ( 28 ) uut menetlust ja soovitas droogi eelniisu=
tada nii suure hulga lahustusainega, kui palju droog enesesse imeda
suudab, Eelhiisutamine vdis, olenevalt droogi iseloomule, 6 - 24
tundi kesta, P#rast perkolaatori tditmist pidi droogi kergelt mir-
jaks tehtama ja nii keua seista laskma, kuni Shummllid eemaldunmd
olid ja siis perkoleerida. Tol ajal oli seal kdige levinenum perko-
laatori tilp Red wo o d i oms, mis oli klaasist ja koosnes ka=

hest ndust, millest ®lemine oma lchtrikujylise pdhjaga ulatas teise
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sisse, Lahtritaolisele otsale mahiti flanell iimber; ndu taideti pea~
gegu pooleni droogiga ja kaeti Shukese liivakihiga, Kui droog oli
lahustusainega lébiimbunud ja sooviti matsereerida, siis asetati ille=

mine ndu Chukindlalt alumise peale., Aravoolamine v3dis alles siis

alata, kui véike Ghuvahe jdeti #ilemise ja alumise ndu vahele.
1898,2, farmakopta vitab juba ameeriklastelt eeskuju ja

soovitab tarvitada silindrikujulist perkolaatorit, mille 14bimsst
kdige enam 1/6 oma kdrgusest vdib olla, Kuid perkolaatoris matserece~
rimist ta veel ei tunnista. Alles 1914,a, farmakopba eeskiri, mis ka
1932 a, farmekopbasse muutmatult sisse vieti, nieb ette 24 tunnilist
matseratsiooni,

Saksamaal kujunes olukord selliseks, et kui seal 1dppes

suur igasuguste aparaadi tiiipitega katsetamise vaimustus, poorduti
unesti tagasi lihtsa Real'i filterpressi juure ja ajalooliselt tahte
saks nimetamisvairsuseks oleks see, et Pharmacopoea Badensis,Heidel-

bergae 1841,a, ndudis kSikide vesi- kui ka alkohoolsete ekstrakti
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valmistamist Heal'i ¥&ljatdrjumismenetluse abil, kusjuures droog
pidi enne ndusse asetamist 24 tundi niisutatult seisma,

Hilisemad meakondlikud ja kolm esimest riiklikku farmse
koptad soovitasid ekstraktimist toimetada matseratsioonil ja di-
gestioonil, See nihe tuleb pamna M o hr i , kui mjuva ja kuulsuse
rikka teadlase arvele, kuna tema oli suur Reale filterpressi vasta-
ne ja pdhjendas oma vaateid ( 28 ) sellega, et ithtki liiki vedelikuga
ei saavat ekstrakti valjatdrjumist nii taielikult teha kui pressimi-
sega.

Nendele, kes siiski selle menetluse jarele tostada tahtsid,
tobtas ta vilja ithe véiga lihtsa Reali pressi taolise aparaadi, kus
pérast silindrikujulise aparaadi droogiga taéitmist kas siis kuivalt v5i
niisutatult, asetati rShutorn peale, taideti veega ( sel 2jal valmis-
tati ekstrakte enamasti veega ) ja lasti rohu all 24 tundi seista,siis

lasti kraaniga reguleerides vedelik aeglaselt &ra voolata, rdhutorm




ilemisest otsast viérsket vett juure valades.,

Boullay'de valjatorjumismenetlusele vastavaks aparasdiks
soovitas ta tarvitada peasuhkru koonuselist kuju, ja toonitas, et
eriti tahtis olevat eelniisitusaegne seismine, kuna see valmistavat
droogi hasti ette ekstraktaine téielikumaks #raandmiseks., Ta soovitas

tostada mitme nduga., Uhest ndust saadud vedelik tuli valada teise
ndugéé vérske materjali peale, kui esimeme ndu droog kdik taielikmlt
ira kasutatud oli, tuli ndu uue droogiga taita ja teisest ndust saa-
dud vedelik niiiid esimesse valada.

Niiid tekkis jallegi ligi pesrikiimne asstane vaheaeg, kus
ei tegeletud perkolatsioonimenetluse parandamisega, Alles 1884 a,
kui Eoffmann (29 ) kirjeldas moodsat, Ameerikas tarvitusel
olevat perkolatsioonimenetlust, mud&%ti ke siin t#helapanelikumaks

ja hakati uuesti huvi tundma meinitud menetluse ¥elta.

1890.a,ilmunud D.A.B. 3 vOetigi tarvitusele perkolatsiooni-

menetlus, mis iildiselt véga sarnases Ameerika omale, kuid siin ei
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orL
antud perkolaaéfﬁ}u kohta mingit lakemat seletust. Perkolatsioon pandi
meksma ainult extr., fl. Condurango, Frangulae, Hydrastidis ja Secalis
cormuti kohta, kuna kdik teised ekstraktid ja tinktuurid tuli teha

matseratsioonil voi digestioonil., Vahepeslsed farmakoptad ei toonud
mingisuguseid nimetamisvadrseid muudatusi, ainult D.A.B. 6 seadis

niisutatult seismise ajaks 12 tundi ja matseratsiooniks 48 tundi.
Droogi pidi enne perkolaatorisse panekut w III sGelast labi steluma

je véljavoolamis-kiirus oli t&épselt kindlaks misratud:

1 kg droogi 10 - 15 tilka

2" " 20_25 "

gw " 30 -3 "

io" " 0 -7 = minutis.

Siis jargnes siin terve rida t&id kus ikka ja jalle toonitati, et
perkolatsioonil on saadud palju peremaid tagajargi kui matseratsido=

nil,
Olgugi, et perkolatsioonimenetlusega saadi paremaid tule-
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misi kui matseratsioonil, kuid siiski polnud ta veel nii kamgele
viidud, et oleks saadud labi ilma kahjulikult mdjuva kokkuaurutami-
seta, kuna jéreljooksud pifiid olema 2lati kiilllalt suured, et katte
saada seda vahest ekstraktaine hulka, mis veel droogi jai.

Kui Uhendréikides parast kodusdda ( 1861 - 1865 )
alkohol.vaga kalliks léks, siis hakati péris tdsiselt mOtlema selle=-
le, kuidas viia 1labi taielikku ekstraktimist véhese lahus tusaine hul-
gaga. Vedelekstraktide valmistamisel vdis ainult droogi keazlule vas=

tav hulk lahustusainet dra tarvitada, sellega taheti hoida #ra kahju-
lik kokknaurutamine.

Nagu juba lk.... nimetatud oli nendest pdhjustest tingi=-
tud Squibb 'i idee sitnd - reperkolatsioon. Originaal eeskirja
( 30 ) jarele toimetati seda menetlust jargmiselt:
Léhteaineks vieti 32 osa droogi-pulbrit., Segati 8 osa droogi

pulbrit 8 osa lahustusainega ja lasti kinnises ndus 8 tundi seista,
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Siis sGeluti niisutatud pulbrit,.téideti korralikult tampides
perkolaator ja valati lshustusaine peale, Nii pea kui lahustusaine
0li droogi l&bind, lasti seda KSike 48 tundi seista, Siis lasti sel=
liselt &ra tilkuda, et he osa perkolaadi tilkumiseks kulus umbes

4 tundi, Siis pandi 8 osa eeljooksu kirvale ja perkoleeriti kuni

droog téielikult oli kasutatud nii, et jéreljooksud enam-vihem 8 osas
saadi, Siis niisutati jérgmised 8 osa droogi esimese jéreljooksuga,
lasti 8 tundi seista, taideti perkolaater je matsereeriti ja perkolee=
riti jarekjooksudega sellises jarjekorras, nagi neid saadi. Eeljooks
ja jareljooksud saadi teisel osaperkolatsioonil samuti, nagu eelpool
kirjeldatud, Kolmas ja neljas osa saadi samal viisil, LOpuks segati
kokku 4 eeljooksu, mis kokku 32 osa vedelekstrakii moodustasid.
Viimase osaperkolatsiooni jéreljooksud kasutati edaspidiseks ekstrakti

valmistamiseks,
Sel viisil Onnestus tal valmistada vedelekstmakti, mille
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juures kokknaurutamine jéi &ra, Loomulikult oli siin kokkuhoid suur,
kuna lahustusainet léks droogi hulgast ainult natukene rohkem,

Kuid selle viisi halbtus oli see, et ta nOudis véga paljm 2ega ja
seda kiikm pidi kogu aeg valvema, kuna iksikuid fraktsioone pidi
keunis tépselt kinni piiidma, Sellepirast oligi, et teda soovitati
ainult sel juhul tarvitada, kui tSesti on tegemist suurte alkoholi

kadudega.
Squibb (31) esitas 1878,2, sellele menetlusele

mningaid taiendused ja tahendas, et see menetlus olevat siiski palju
parem teistest just saadava ekstrakti kvali- kui ka kvantiteedi tottu,
Ka siin olevat tahtis eelniisutuseks vajalikm vedeliku hulk, matse=
ratsioon ja #ravoolamiskiirus, Enne perkolaatori taitmist olevat soo-
vitav droogi sSeluda, Matserrerimise aeg pidi 48 tundi olema, Uldiselt
tuli droogi hasti niisutada, kuna ta siis juba palju Ornema surumise

juures vihemat ruumala tarvitab; ka adsorbeeris droog siis palju vé-
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hem vedeliklm matseratsiooni ajal ja seeparast olevatki eeljooks
hésti killlestatud, Ka mSjutavat kontsentritud perkolaadi saamist
matseratsiooni kestvus ja #ratilkumiskiirus: " ildine seadus igat
1iiki perkolatsiooni kohta on, et mida aeglesem &rajooks, seda tie-
likum véljauhtumine ja seda vihem on lahustusaine kvantiteet., "
Parajaks esialgseks aravooln kiiruseks olevat 1 tilk minutis; jirel-
jooksud voivad kiiremad ollas, Aparaatideks 0olid klaas silindrid.
iravoolukiiruse reguleerimine kraani abil olevat tema arvates viga
tilikas, kuna tekkivat viga sagedased ummistused, siis soovitas ta
tostada sifooni printsiibil, kus siis kogmja kdrgemale v0i madalama-
le asetamisega ssavat tépselt soovitud tilkade arvu,

Lk..... kirjeldatud Oldberg'i perkolaatori siind sai just
alguse reperkulatsiooni ideests Diehl ( 32 ) leidis, et selle

asemel, et kaks osa droogi ckstraktids kahes perkolaatoris, need viia

thte ja sama hulga lahustusainega ekstraktida, mille juures 2inult
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perkolaator pidi kdrgem ja kitsam olema ja 01l d be rg oligi
see, kes siis tootas valja tapsete mdGtudega perkolaatori, millega

sai peaaegu sama Skomoomselt tostada,

Kuigi Buroopas said need t88d t0lkekirjanduse kaudu teata-
vaks, el omistatud neile mingit t&helepanu, kuna siis ei tuntudki
veel améeriklaste lihtsustatud perkolatsioonimenetlust,
Isegi praegu pole paljudes farmakoptades reperkolatsioon
ette néhtud; kuna Ameerikas juba 1893.a., farmakopta lubas vedelekstrak

tide valmistamiseks tarvitada reperkmnlatsiooni.

Eurooplaste varemaegsetest toodest vOiks vast ainult nime=
tada Belgia apteskri L alieu ( 33) jargulist- v3i katkestama-
ta perkolatsiooni ( deplacement continu ), mis pShjenes téielikult
suhkrutostuses tarvitusel olevale lessivaazi meetodile, Ta egines
Squibb'i reperkolatsioonist sellega, et S qu i b b pani eeljooksud

kdrvale ja jhreljookse kasutas edasiseks ekstraktimiseks, Lal ieu
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perkolatsiooni juures aga, kus soovitati iiksteise jédrele patereina
lilitatud klaassilindreid, lasti lahustusaine kogu patareist 1l&bi
voolata ja kui esimeses nlus olev droog oli &ra kasutatud, téideti
ta virske droogiga ja asetati patarei 1dppu jne,

| Uksiku apteekri seisukohast vaadates ei oma see menetlus
kmigi suurt tihtsust, olgugi, et temsga vGiks ¥4ga h#id ekstrakte
saada, sest kasu on sellest siis, kui aparaat pidevalt tootab ja
suuremal hulgal ekstrakti tervis on. ©Siis piiiti veel ekstrakti tiie=
likumaks k#ttesaamiseks katkestatud perkolaétsiooniga tébtada, See
seisis vahelduvad matsereerimises ja perkoleerimises, Lasti te;tud
hulk ekstrakti valja voolats, siis suleti kraan ja matsereeriti ja
siis lasti uuesti voolata ja nii toimetati kuni droogi taielikult
oli #ra kasutatud,

Ikka seda silmas pidades, et kdik need meetodid on tea=-

taval misral tilikad: tavaline perkolatsioon on seotud jéreljooksu
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kokkuaurutamisega, reperkolatsioon suure aja kuluga ja pideva valva-
misega, ja kuna nilid tarvitatavate vedelekstraktide hulk on kasvand
ja kasvand ka #ldiselt ekstraktide tarvitus, siis on tihtis iga
iksilm farmatstidi seisukohast praktilisém ekstraktide valmistamise
meetod, Samuti v3ib véga palju kehju saada sellega, kui ekstrakii
aurutada koklm ilma vaskuumasparaadita, Selle aparaadi muretsemine
l#heb aga véga kalliks ja ei oleks vBhemates apteekides ildse mitte

tasuv, Samuti esinevad suured alkoholi kaod, kuna kokkuaurutamisel
destillitud piiritust vGib kasutada vaid sama liiki droogi ekstrakti-

miseks, Kogu tsiviliseeritud maailma farmatsdidid on juba ammu aesga
tegelenud kiisimusega, kuidas neid pahesid kdrvaldada. Iga uue mee=-
todi leiutamisel on olnud see eesmiérk, et ikka ja jélle saavutada
Skonoomiat ekstrakti valmistamisel, Vuemal ajal on nendes otsingutes
sakslased kdige edukamad olnud. Nii kirjeldas saksa apteeker

Breddin 1930.a. ( 3¢ ) oma kanassgsete katsete ja uurimiste

tulemusena ekstraktimismenetlust - diakolatsiooni.
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Selleks auritas ta mitut kitsast ja kdrget toru, mis
sisaldasid vdrdselt droogi. Bsialgselt lébivoolav ekstraktimisvede-
lik pidi kOige ekstraktaine rikkam olema, just toru viiikese lébi=-
moddu ja suure kdrguse tottu. Jareljooksuks oli teatud hulk vede-
likku nahtud ette. Droogi jaand lahustusaine tuli sealt vélja tor-
juda, kas siis pressimisel v3i veega, Jéreljookse pidi kazxsiis
pxzssimisxk imberpsdrdud #ratilkumise jérjekorras kasutatams jérge-
mises torus oleva droogi mirjastamiseks ja perkolatsiooniks,

Tarvitatav lehustuaine hulk, valjaarvatud niisutamiseks vajalik ve-
delik, ei v3inud suurem olla droogi hulgast, ja sel viisil saadud
ekstrakt vastas 1 = 1, ilma et jareljookse oleks vaja kokku afwi-
tada.

Eelniisutamiseks ( 35 ) jatkus vahekorrast 0,5 : 1 kuni
1 : 1, Matseratsiooni aeg polnud oluline, kuna &rajooks oli viga

acglane, seda kiirust tuldp Sige tostamise juures reguleerida droogi-
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samba kokkupressimise kdvadusega. Br e d d i n ( 36 ) kinnitas,
et siin olevat kraan tdiesti iilearune,

Suure tahtsusega oli siin droogi jémedus, Bredd inm
( 37 ) soovitas tarvitada keskmise jamedusega droogipulbrit ( IV ),
segades teda teatud protsendi viga peene pulbriga ( VI ).

Droogi imbunnd lahustusaine eraldamine veega ( 38 ), ole-
vat diakolatsioonimenetluse tahtsamaid osi. Diffusiooniring Bredden'i
katsete jarele ( 39 ) olevat véga vaike. Alkohoolset lahu oli vGimae
lik veega valja tdrjuda, kuid tmberpttrdult mitte, Ta ei soovitand
viljatdrjumiseks kasutada mittesegunevaid vedelikke, Absoluutset al=-
koholi veega viljatdrjudes olevat piirjoon taitsa terav, see muutub
seda segesemaks, mida lahjema alkoholiga ttttame, Alkoholi viljae
torjumine seega olevat just selleparast véiga hea, et droogi paidumi-

ne vee toimel vidga suur on ja selletdttu vesi alkoholi ka kdige vihe-

matest pooridest valje surub, ise ssemele ungides. Samuti viis t3r.
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juda kontsentritumat alkohoolset lahust vihemkontsentrituga vélja.
Seda viib ettevaatuse mdttes kasutada, asetades valjatSrfézg vedeliku
ja valjatdrjuva vee vehele vahema kontsentratsiooniga lahu.
Valjatdrjumise 10pu kindlakstegemiseks ei soovita ta tarvitada mite
mesuguseid indikaatoreid vdi keedusoola, Parem olevat 1dppu kindlaks
teha alkoholi kontsentratsiooni jérele = tilgitades tilga filterpae
beri ribele ja siis selle kiiremini v0i aeglasemalt pdlema hakka-
mist jélgida,

Breddin rakendas oma meetodit mitmesuguste tinktuu-
tide ( 40 ) ja ekstraktide ( 41 ) valmistamiseks ja tulemuseks tema
kirjelduse jhrele oli palju paremate resultaatide seavutamine, vore
reldes D A B 6 eeskirjaga. Sama tdendavad ka teised autorid. Nii nai=-
teks sai (strner (42 ) Ipecacusnhat elstraktides véga haid
tulemusi ( just alkoholi kokkuhoius ) Rademacher (43)
ja Bandrup (44 ) leidsid, et suhteliselt parima tagajarje
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diakolatsiooniga ttttades said nad extr; Thymi fl, valmistamisel,
Ihbe (45 ) piiidis parandada diakolatsioonimenetlust,
Ta markas, et droogisamba alumist osa labistas selline vedelik,mis
juba tugevasti rikes ekstraktainetest, Sellepérast I h b e soovitas
igast iksikust torudiakolaatorist teatav hulk eeljooksu &ra vitta ja
jéreljooksud otsekohe jargmisele diakolaatorile juhtida ( nagu teada
on see thiesti reperkolatsioonitaoline meetod ). Igas torus olev droog

pidi varske menstruumiga eelniisutatama ( Bre d d i n tegi seda
jérel jooksudega ).
Oma tobde tulemusena esitas Br ed d i a kaks juht-

lauset ( 46 ):
1. Mida pikem ekstraktimistee, seda suurem on vdimalus vGimalikult

véiikese menstruumi hulgaga droogi #ra kesutada.

2, Igale droogile on oma spetsiifiline ekstrakstsiooniarv, mis koos-
neb ekstratsioonitee pikkusest ja l&bijooksu kiirusest, mGlemad

suurused on proportsioonalsed omavahel j& neid v3ib teineteise vastu
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vahetada.

Ka dro Koch ( 47 ) pooldas oma uurimuéte pdhjal diakolatsiooni-
menetlust; ta utles, et perkolatsioon on protsess, kus lahustusesine
voolab aeglaselt droogile, mGjudes esiteks lahustavalt sisaldisaine-
le ( nagu matseratsioonigi juures ) ja juuretulev menstruum t&rjub
seda lahu jarjest edasi, mille juures lahu muutub jarjest kontsentri-
tumaks sisaldisaine poolest, kuni 13puks on saavutatud killastatud
lshu, Jarelevoolav meastruum lahustab enam-vihem kogu ilejasnud si-

saldisaine,
Jarjelikult on siin kaks téhtsat faasi:

1) Sisaldusaine lahus tumine. _
Olenev ajast ( l#bivoolukiirusest ) ja droogisamba pikku-

sest.

2). Lahm eraldamine droogist.
See sunnib siin pealevoolava lahus tusaine labi,

Lopuosa tdrjutakse veega vélja v3i pressitakse., Ideazlse perko-
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latsiooni puhul peab peale lahustuvuse soodustamise ( aeg ja tee piki
kus ) &rshoitama erisuguste kontsentratsioonidega tsoonide ithinemist,
seege kontsentratsioonide tasakaalustamist.

Lébivoolamisega v0ib aga tekkida kaudne segunemine voolu=-
kédrise poolt, ndit. lahustushime kiire lébivoolamisega vdi korra~
phratu lébivooluga, et seda #ra hoida, tuleb menstruumi vordse tem=
poge tilga keaupa juure voolata lasta, kusjuures tilgaarwa minutis re-
guleeriti vasgtavalt ldbitungivuse intensiivsusele, Perkolaatori kuju
pidi olema selline, et takistaks iihtlast labivoolu ja siin tuli si-
lindrilist eelistada koonilisele. Edasi uuris ta diffusiooni mdju
perkolatsioonil ja leidis, et see loomulik piiid kontsentratsiooni
vahesid ithtlustada, oleneb ajast, kokkupuute pinnast ja kontsentra-
tsiooni vahest.

Téhendab perkolatsiooni juures oleneb diffusioon 1l&bi-

voolu a2jast ja perkolaatori 1abimdddust. Téhele panna tuleb viimast,
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sest kahekordselt suurema 18bim30duga perkolaatoris on diffusiooni
intensiivsus neli korda suurem.

Kitsast perkolaatorit tuleb eelistada laiemsle, Lébivoolu
kiirus on perkolatsioonil mitmesuguse mdjuga. Aeglane lahustﬁsaine
voolamine suurendab lahustumist, teisest kiiljest aga, kui ta on
liialdatud, soodustab ebasoodsat diffusiconi. On tarvis vastavalt
droogi iseloomule, leida praktiliselt soodne tempo, FPerkolaatori=-

tel on peale eelmainitate veel tahtsad:

1) Perkolastori kmju ( parem on silindriline ). .
2) Dimensioon S.t. 1abimsdt ja pikkus (parem on pikk ja kitsas).
3) Labivoolutempo ( optimum on mitmesugune ).

Ja ta joudis tulemusele, et tiupilise perkolatsiooni
( juurdetilkumismeetodi ) tapne Babiviimine on seotud vaid ihe kind-
la perkolaatori vormiga, nimelt kitsa silindriga, nagu teda Br ed -
d e n 'i diakolaatorite ja toruperkolaatorite juures tarvitatakse.

E, K £gs1 e r ome toos " Einige physikelisghe Betrach-

-




- 40 -

tungen bei der Herstellung der Fluidextrakte " ( 48 )kasutas kolme
samapikkusega aga erisuguste mahtudega toru, iahtes virrelda diako-
latsiooni kordamineku olenevast labimdddust. Ta jareldas, et sama droo
sambe kdrguse juures ithevdrra hésti imbutatakse droog 1abi, olenema=
tult torus olevast droogi hulgast ja olenevalt droogi iseloomust ja
imemistimest.

Samuti leidis ta, et kui perkolatsioonil lahustuskurve
oleneb ainult droogi liigist, siis diffusioonikurve on erinev vasta=-
valt toru laiusele; néit, 2 sm-lise 1abimddduga kitsas torus saawuta=
takse diffusiooni &rajaimise 3 sm/tunnilise labivoolutamistempo juu=-
res. Aga 4 sm- toru juures saavutati nullpunkt 6 sm/tunni juures,

Breddin taiendas oma diakolatsioonimenetlust selle=-
ga, et hakkas seda rdhu abil 1labi viima, ja tegi esimesed katsed
Kiinatinktuuri ja giinaeckstraktiga ( 49 ). Sellel uuendusel oli see
hea kiilg, et ta sai rohkem torusid iiksteise jarele tiodsse rakendada

ja seega suurema droogihulgaga t¢éotada, Droogisammas oli néiteks




R,

1 kg Secale cornutumiled m; rad, Senegae'’le 6,4 m; rhizoma Valerianae'le
3,2 me jne,

&paraat ( 50 ) koosnes kuuest torust - asetatud ilksteise kdrvale,
Esimese toru kilge oli kinnitatud rhuanum, milles tekitati 1 1/2
SaSTiNF 11165 PENRL. Tt uarerailic rollonridt  alntaihi 4t
(61) abil, ja selletdttu polmud &rajooksu reguleerimisel mingit
tahtsust, Belmiisutuseks kasutas ta vedeliku hulka, mis oli 13% droo-
gihulgast. Bkstraktsioonil kasutati droog taiekikult &ra ja droogi
jaanud vedelik tOrjuti veega valja.

Ka toru perkolaatorite idee ei 1dppenud vaid diakolatsiooni
menetluse leiutamisega, vaid arenes edasi selleks kdige moodsamaks
menetluseks, mida tema leinutaja Kess ler ( 52 ) nimetab evam
kolatsiooniks, Aparaadiks oli klaastoru, millesse asetati droog.
Veejoaga imeti torust ja ka droogist Shk valja ja siis lasti menstruum

juure voolata ning 1abi tilkuda kvakuumpudelisse. Ka selle menetlusega
saadakse autori jarele haid tagajargi. Kuid ildiselt on nii diakolae
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tsiooni- kui ka ewvakolatsioonimenetlused i#ildiseks rakenduseks, vor-

reldes perkolatsiooniga, viéhe uuritud,
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Vordlevate andmete saamiseks valmistati jargmised vedel=-
ekstraktid eesti farmakopta kavandi eeskirjade jarele, arvestades
a/roojl'de erituquserd parsum isepeffitsiente,
/evakolatsioonil, diakolatsioonil ja eesti farmakopSas ette nahtud
perkolatsioonil;
Extractum Condurango fluidum

» Colae »

-

" Thymi .

-

Enne ekstraktide valmistamist, misrati droogis niiskus,
tuhk ja toimeained., Tarvitati ainult farmakopta nduetele vastavaid
drooge. Saadud preparaatides mazrati erikaal, kuivjéik, tuhk ja
toimeained, Igat katset toimetati kaks ja enam korda ning arvestati
ainult léhedalseisvate katsete arvmndega, millistest keskmine arvu-

tati.
Niiskuse méiramine droogis.

Vee ja niiskuse all mdistab eesti farmakopda kavand Shu-




- Al

kunivade ainete kadu kaaluptotsentides ettekirjutatud kuivatusmeeto-
dite jarele. Niiskuse mésramiseks kaaluti tépselt umbes 2 g droogi

tépselt aalutud laiakeslaga kaaluklaasi ja kuivatati 103-105° juu-

res pisiva kaaluni, jahutati vaavelhappe eksikaatoris ning kaaluti,
mésramj 1S

Tuha méiramiseks vieti niiskuse méiramisel jérele jaand,
kaalutud kuiv droog, asetati kaalutud portselaan kaussi, keuss ase-
tati vastava suurusega asbestrdngale, et gaasi leek otseselt ei mo-
juks, ROngas kaeti puhastatud liivaga, mida klaaspulgaga kovasti kausi
vehele suruti, siis kuumutati katmata kaussi ettevaatlikult ja aeglas
selt, tdstes temperatuuri ainult nii palju kui vaja. Poletemine 18-
petati, kui tuhas enam ei olnud mérgata sbeosi ja kaal piisivaks muu-
tus. Kauss jahutati vaiavelhappe eksikaatoris ja kaaluti. Tuha

protsent arvutati Ghukuiva droogi kohta.
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Toimeainete mésramine droogides,

Toimeainete misramist toimetati neis droogides,milliste
kohta vastav miiramine farmakoptades ette nahtud. Masramist tehti
schweitsi farmakopba ja eesti farmakopta kavandi eeskirjade jargi,

nii nagn see vastavate droogide juures allpool kirjeldatud,

Ekstraktide erikaalu miiramine,

Besti farmakopta kavand mdistab erikaalu ( E ) all aine
tihedust, s.o. aine kaalu suhet samasuure vee ruumalaga 15° juures

hariliku rdhu all,
Erikaalu méiramiseks tarvitati eesti farmakopSa kavandis

wttendhtud 50 sm® puknomeetrit 6 sm pikkuse kaelaga, mille 1abimddt
4 mm, Mairamiseks tehti kindlaks 1) tilhja pitknomeetri kaal, 2) méir-

gini veegae taidetud piknomeetri kaal ja 3) mirgini ekstraktiga taige-




v

tud pilknomeetri kzal,

Esimene arv tehti kindleks puhta, vaivelhappe-eksikaato-
ris pisiva kealuni kuivatatud piknomeetriga. Veega taidetud pilkknomeetr]
reaskuse kindlaks tegemiseks tdideti piilknomeeter destillitud veega ille
mirgi 15% juures. Siis asetati piiknomeeter ca 10° vette ning kontrol-
lides termomeetriga temperatuuri, tdsteti viimest aeglaselt kuni
15%-ni, Siis vdeti kokkurullitud filterpeberi ribaga nii palju vett
4ra, et nivoo madalaim pindjoon vastaks margile. Piknomeeter kuiva=-
tati filterpaberiga, korgiti, lasti 15 min. kaalude juures seista ja
keeluti. Samel viisil masrati uuritava ainega taidetud pilknomeetri

keal, Erikaal arvutati jargmise valemi jérele:

- o = —E-R1
t 15
e ot

E 4 150 5 uuriteve aine erikaal.

= tihja pilknomeetri kaal.

2!
rg = veega téidetud piknomeetri kaal.
4y = uuritava ainega taidetud piknomeetri kaal,
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Kuivjaagi all mdistab eesti farmakopa kavand aine hulka,
mis peale aine kuumtamist 103 - 105°, Ekstraktides kuivjasgi maa-
ramiseks kealuti 5 voi 10 g ekstrakti tépselt kaalutud kaalu-kaussi
ja aurutati kaalutud portselasn-keausis vasivannil kuivaks, Siis kni-
vatati 103 - 105° juﬁres pusiva kaaluni, jahutati vadvelhappe-eksi-

keatoris ja kealuti. Kuivjask arvutati %p-es.
T a " e - st a

Aine ptletamisel jasnud jasgi ja tuha all m3istab eesti
farmakopta kavand mittelenduvat sorvaba jaski. Tubk on aine normaal
koostisaine. Tuha miiramiseks kuumutati seadad ekstrakti kaalutud
kuivjask esiteks viikesel, siis suuremal leegil kuni orgaaniliste
olluste taiekiku tuhastumiseni, Jahutati véavelhappe-eksikaatoris

ja kaaluti, Tuha sisaldis arvutati %j=des.




- 48111-

Perkolatsioon,

Siin kasutati kahe liitrilise mahtuvusega vask, seest
tinutatud perkolaatorit, mis oli masratud 500 g droogi ekstraktimi-

seks,
Perkoleatori kdrgus oli 36 em, ilemise osa lébimddt 10 cm,

alumise - 6,5 cm, seinte kaldenurk oli 4°, Valjavoolutoru oli 5 cm
pikk ja 1 cm labimdGduge ( vt. joon. 2 ). Ekstraktimiseks masratud
droog niisutati ettekirjutatud lahus tusainehulgage, lasti 14bi sdela
III voi IV ja asetati kinnisesse anumasse kaheks tunniks, Siis lasti
droog, arvestades pulbri jamedust, labi stela III y&i IV ja asetati
ghtlaselt rohudes, et ei jasks tithje kohti, perkolaatorisse.
Perkolaatori pbhjas olevale restile asetati enne perkolaatori tait-
mist puuvill, LOpuks kaeti droog filterpaberi rdngaga ja velati nii
palju lahustusainet peale, et droog oleks iithtlaselt kaetud.

Kui alt avatud kraenist hakkes vedelik valja tilkuma, su-
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leti see, kaeti kaanega ja lasti 12 tundi seista. Siis avati kraan
ettevaatlikult nii, et vedelikkm tilkus umbes 1 cmS minutis, Vélja-
Jooksev vedelik asendati pidevalt varske, automaatselt juurevoolava

lalustusainega.
Diakolatsi

Selle meetodi juures kasutati 85 sm pikkuseid ja 20 mm
18bindoduga klaastorusid. Nendest koostati 2-, 3-, 4- ja 6-torulisi
aparaate. Keks aperaati tootasid umbes 0,5 atm rohuga. Kuna kahes
eelmises abaraadls rohuti lahustusaine edasi, e81me$“‘yoleva vedeli-
kusamba enese poolt tekitatud rdhuga.

Aparaate séeti todtamiskOlvuliseks veimalikult odavalt ja
lihtsalt, arvestades seda, et kdikjal pole mitte soodsaid tingimusi
komplitseeritumate, kiilll aga kahtlemata paremate tagajargedega tootae

vate aparaatide muretsemiseks ja todsse rakendemiseks,
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Koige lihtsemad kesutstavabt diakolaatepist oli 2- ja
3-toru diakolaator ( vt, joon. 3 ja 4 ), Torude ks ots suleti tihe-
dalt parafiinis leotatud korgiga, mille keskpaigast oli auk 1abi
puuritud ja millésse asetati paemmtatud klaastoru, mis oli ithenduses
kummitoru abil teise samasugusega teisest toruperkolaatorist. Torud
tdideti paisund droogiga nii, et vahetpidamatult tampides saawutati
paraja tihedusega mass, 5 sm kbrguselt vabalt alla langeda laskva
1,5 m pikkuse ja 120 g raskuse toruga, mille iiks ots oli suletud kor-

giga ja same ots kaetud just parajasti nii jameda kummivooliku tiiki- ||
ga, et ta vabalt diakolatsiooni torus liikuda andis. Droogisammas ulatuj
tus perejasti nii kbrgels, ot ilemist ofsa suleva mrafiinis lestatud B
Rorgi alanine §ir sli tast wabss & ou eemsl, elleks ot oleke yitwo B
lik jalgida tilkumist., Uks torudest oli ithendatud klaastorm abil lahus-
tusainet sisaldava anumaga, Viimase toru alumisest otsast ulatus vilja

lihikene klaastoru, mille abil ekstrakti juhiti kogujasse.
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Kuna tavalist perkolatsiooni nimetatakse kui &ratilkumis-
meetodit, siis diakolatsioon on juuretilkumismeetod. Siin reguleeri-
tekse lahustusaine juurevoolu, |

Nimetatud ekstraktide valmistamisel reguleeriti diakolaato=-
rit ja lehustusaine-anumat ithendava toru kiiljes oleva kraaniga la-
hustusaine juurevoolu nii, et see vastaks 100 g droogi kohta 1 - 2
tilka minutis,

6-e toru diakolaator ( vt. joon. 5 ) taideti droogige sa-
muti, nagun 3-toru aparast. Kuid siin pidi korgid eriti Shutihedalt ja
tugevasti torus olems, kuna vastasel korral oleks ekstrakt pisemastki
avausest valja pressitud vedeliku tugeva surve t3ttu, Selleks ¥Geti
toru 18bimdddust jémedemad korgid, keedeti vees pehmeks ja asetati
tulise parafiini sisse, ning hoolitseti selle eest, et voimalikult
kdik korgipoorid taéituksid parafiiniga. Siis suruti kork soojalt to-
russe, nii et ta oleks pasr mm allpool toru &irt, suruti peenikeme

ithendustoru 1&bi korgis oleve augu ja kork kaeti parafiifiiga toru.
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sareni, Torud kinnitati statiivi killge ja ihendati omavahel, Siin
tarvitati lshustusaine l#bivoolamise soodustamiseks rdhkm, ja seda
saadi jargmiselt:

vieti suur, umbes 10 1. mahuga pudel, millel all a&res oli toru, mis
tthendati kummivooliku 2bil veevargiga. Pudel suleti tugevasti vasta-
va seadeldise abil kummikorgiga, milles oli kaks auku, Uhest august
suruti 14bi vdikene lahﬁtuslehter, mille abil reguleeriti rdhkm.
Teisest august suruti lébi torm, mis oli ithenduses Wulffi pudeliga.
Toru oli vehepealt katkestatud ja ithendatud kammivoolikuga, mida sai
nipitsaga kinni suruda, Wilffi pudeli teisest avausest léks toru
lshustusainet sisaldavasse pudelisse. Wulffi pudel oli kaetud kummi-
korkidega. Lehustusaine pudelit kattev kork oli iilldse kolme auguga,
ihest 14ks ihendus Wulffi pudebisse, teises oli lahutuslehter, mille
kadu v3is tarviduse korral lahustusainet lisada. Kolmandast august

léks ithendustorn diskolaatori esimesse torru. Uhendustoru ulatus pu-
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deli pdhjani,

Rohuaparaadi tostamiskaik oli jargmime: kui aparzadid olid
omaevehel ithendatud, siis taideti lahustusainef jaoks masratud pudel,
lastes lahustusainet labi lahutuslehtri, Samal ajal avati rGhu-pudeli
peal oleva lahutuslehtri krean, et lasta valja lahustusaine poolt
véljatdrjutavat Shku. Kui oli lahustusainet tarviline hulk, siis suleti
mélemad kraenid fa lasti r@hu-pudelisse vett voolata, RGhu kasvades
tousis lahustusaine lahustusaine-pudelis ja diakolaatorit ithendavat
toru pidi, kuni ulatus drookgini, Siis reguleeriti veevoolu rdhu-pude- |
lisse nii, et lshustusaine tdusis diakolaatoris umbes 3 sm tunni
kiirusega, Kui oli ssavutatud see moment, kus lahustusaine ulatus
droogini, oli rShu.pudel natukene iile 1/3 oma mshust taitmud ja
m3dtmiste varal kindlaks tehtud rohk oli umbes 0,5 atm. Pudel taitus
veega umbes 6 tunni jooksul, olenedes kiirusest, millega lasti juure

voolata vett, Bt aparaati uuesti rdhu alla asetada, selleks tuli
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rohupudel veest tithjendada; suruti népitsaga kinni rShupidelit ja
Wulffi aparaati ithendava toru vaheline kummivoolik, avati rdhupudeli
peal oleva lahutuslehtri kraan, tommati rShupudeli ja veevirgikraani
vaheline kummivoolik kraani otsast &rs ja lasti pudel veest tihjals
voolata,

Duesti taitmise puhul keerati lahutuslehtri krsan kinni,
thendati rohupudel veeviargiga ja lasti voolata vett pudelisse kuni
1/3 mehuni, siis avati rohupudeli ja Wulffi pudeli vaheline népits,
millega oligi saavutatud rohkude tasakssl lehus tusainega pudeli ja
rohupudeli vahel. Selliselt tsttades oli saavutatay rdhk sedavort
tugev, et suutis vedelikkm pressida korrapérase tempoga 18bi 6-e
toru, olgugi et tuli tsvtada tugevasti paisuva ja vedelikku raskesti
labilaskva droogiga.
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Evakolats jioo

Evakolatsiooni labiviimiseks tarvitatav aparaat koosnes
klaastorust, lahustusaine pudelist ja vamumpuden;t ( vt. joon.6 ).
Tarvitatav toru oli 3 sm 18bimGdduga ja 90 sm pikk,
Téideti droogiga samuti nagm diakoléggééenid. Toru otsad suleti
kummikorkidega.
Aparaat lillitati ja rakendati tstle jargmiselt:
Droogile vastav hulk lahustusainet valati 500 ccm anumasse ja see
suleti kummikorgiga, millest oli 1labi puuritud keks auku, Uhte auku
asetati lahutuslehter selleks, et oleks vdimalik lahustusaine uuenda-
mine ilma aparaadi lahti kiskumiseta, Teist auku labistas kolvi ph-
jani ulatuv klaastoru ja oli iihenduses evakolaatori iilemist otsa

katvast korgist lubitulevae toruga kummivooliku abil, Need torud pidid

teineteisest just parajasti nii keugel olema, et sinma vahele mahuks
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néipitskruvi, millega vGimalik oleks vedelika juurevoolu reguleerida,
Torude vahe pidi sellepirast vaikene olema, et vastasel korral tek-

kiva vekuumi toimel imetakse vooliku seinad kokkm ja Ghu &ravool la-
hus tusaine pndelist oleks takistatuds

Evakolatsioonitoru alumise otsa korki labi toru oli va-
rustatud kraaniga, et tarviduse korral oleks v¥imelik vakuumpudelit
isoleerida evakolatsioonitorust ja lahustusaine pudelist, Selle to-
ru ots labis vakuumpudelit katvat kummikorki, Vakuum tekitati vee-
joaga.

Siin tuli véga selle eest hoolt kanda, et kdik sulgemis=-
kohad oleksid v3imalikult Shukindlad, vastasel korral ei tootaks
apéraat korralikult, Kui aparaat oli totvalmis seatud, siis sumleti
kruupindpitsa abil lahustusaine-pudeli ja evakolatsiooni_torn vahe-

line kmmmitoru ja imeti veejoa abil umbes 5 minuti valtel kaunis
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suur vekuum, Siis suleti veekraan, millega automaatselt automaat-

ventiili abil katkestati iihendus vakuumpudeli ja veevargi vahel,
Niud avati aegamttda kummivoolikut sulgev népits selliselt,
et lahustusaine tBuseks suure hooga toru mstda iiles ja momendiks
voolaks joana droogile, siis reguleeriti otsekohe lahustusaine juure-
fool selliseks, et ta tilguks droogile 2 - 4 tilka minutis.
Vakuumpudelil oli mdrgitud soovitav ekstrakti hulk, Kai lahus bus-
aine oli &ra tarvitatud, siis taideti lahustasaine pudel otsekohe
veege ja seda jargmiselt? suleti jallegi n&pitsg?ﬁudelieb%bru ithen- .
dev kummiosa, valati vesi lahutuslehtrisse ja avati siis lahutus-
lehtri krasn, ning hoiti kegm taitmise aja lahutuslehter vett tais,
Kui oli pudelis soovitud hulk vett, siis ei lastud mitte lahubhs-
lehter veest tithjaks voolata, vaid umbes pooleni ja suleti siis

kraan, selleks et Shk ei paaseks sisse, Juhul, kui pudelis vakuum

niivdrt vaike oli, et juurevoolav vesi tekitas nii suurt rohku, et



o B8

oli takistuseks oma juurevoolule, Tuli vihehaaval népitsat lahti
kruvida ja iilleliigne Shk evakolatsioonitorusse lasta.
Kui pudelis oli soovitud hulk vett, reguleeriti juurevool samuti

2 - 4 tilgale minutis, EkstraktimislSppu téhistas moment, kus va-
kuum pudelis ekstrakti nivoo ulatus kriipsuni.

c Condur

Bkstrakti valmistamiseks tarvitati kondurango koore
( IV ) pulbrit 10,420% tuha-, 8,090% niiskuse- ja 1,351% konduran-
giini sisalddisega,
Kondurango kamsmas koores misrati kondurangiini sisal-
dis jargmiselt:
umbes 5 g keskmiselt peenustatud Shkkuiva hésti segatud kondurango-
koore pulbrit kaaluti, asetati 100 sm3 Klaaskraenige klaasist perko-

laatorisse, Ekstraktimiseks tarvitati 25 mahuprotsendilist alkoholi,
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vittes algul perkolatsiooni jaoks 300 sm®, Perkolaatoris olev pul-
ber niisutati vastava hulga iilalt8hendatud lahustusainega ja matse-
reeriti 48 tunni jooksul, Siis lasti vedelik vilja jooksta 5-6 tilka
minutis, Perkolaat asetati 1 liitrilisse vakuum destillatsiooni kolvi.V
Kui suurem osa alkoholist ofi iile destillunud, hakka® vedelik kolvis
vahutama, Uleliigset vahutamist v3i¥ &ra hoida, kui destillimise
ajal vahe 6hku juure lasta, Destilliti kuni 10 smS jaagini, Jazk
asetati klaaskaussi ja kolv ning iileminekn toru loputati vihese la-
hustusainega ( 25% alkoholiga) puhtaks, soendades kolvi vesivanmil
50° juures, Kausis olev vedelik aurutati vesivannil, alatasa liigu-
tades klaaspulgega 4 - 5 sm3 jasgini. Siirupisarnast jaski hooruti
20 smd veega, saadud lahuses lahustati 5 g pulbristatud keedusoola,
vedelik ithes sademega asetati 100 smS3 jagamislehtrisse Jj& ekstrakti-
ti 80 sm3 kKloroformiga 5 korda 4 3 minutit, tervitades 20+20+20+10+

3 . . : .
*10 sm”, Teises jagemislehtrisse zsetatud kloroformival jatdmbed pu=
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hastati esiteks 45 sm3 killlastatud keedusoolalahusega + 5 sm3 10%
NH3. Teine kord puhastati 10 sm3 killastatud keedusoolalzhisega +

5 tilka 10% HCl lahust, Siis asetati kloroformilahus kolvi, lisati

1 g traganti pulbrina ja lasti 3 tundi seista, Siis filtriti selgest
kloroformilahusest 60 sm3 vakuumvaavelhappeekssikaatoris pusiva kas-
luni knivatatud sadestamiskolvi, Kloroformilahus aurutati vesivannil
kuni 3 ém3, peale lajtumist lisati, kergelt liigutades, 70 smd
petrooleetrit ja jaeti 12 tunniks seisma. Valge amorfse sademena sa-
denenud kondurangiini kisitati veel kord peale esimese petrooleetri
eemaldamist 25 sm3 petrooleetriga, mis samuti eemaldati,Viimased
petrooleetri jaljed eemaldati kaltsiumkloriidi abil kuivatatud Shu-
ga ja kuivatati viavelhappevakuumekssikaatoris piisiva kaluni, Jazk
kazlus 0,0675 g. Seega 1,351% kondurangiini.
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Ekstrakti valmistamine eesti farmakop®a perkolatsioonil.

Valmistamine:
Cortex Condurange ( IV )......... TR 100 osa
Alcohol...... e SR SO S

Aqna.............................o-...... q.io

Natrium hydricum solutum c2e 2 ne ..... QeSe

508 g kondurangokoore pulbrit niisutati tthetaoliselt se=
guga, mis koosnes 10 osast alkoholist ja 30 osast veest, Saadud niise
ket droogimassi késitati nii, nagu see 1lk.7¢.. ette ndhtud. Droog

ekstraktiti samasuguse seguga.
Beljooksu koguti 85 osa; jéreljooks lopetati siis, kui tilkuv lahu

oli toimeainetest vaba. Jareljooks aurutati vakuumis kokku 15 osa-

ni, valati eeljooksule juure ja saadud vedelekstraktist maarati hap=-
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pesus jargmiselt: 1 sm® vedelekstraktile lisati 50 sm® neutraslset
vett ning peale 3 - 5 tilga fenoolftaleiini lisandamist tiitriti 0,1n
naatriumhiidroksiildiga punase varvuseni, siis lisati kogu ekstrektile |
lahjendatud naatriumhiidroksiidi pool sellest hulgast, mis kulus neutra
liseerimiseks, Segati hasti ja lasti 4 péeva seista jahedas ja pimedas
kohas ja filtriti.
Ekstraktist masrati eriksal, nii nagu see lk.4S.. kirjeldatud ja leiti
ta 1,0364 olevat, Kuivjasgi msseamiseks vieti 2inet 5,1416 g ja
5,6300 g. |

Peale mitmekordset kmivatamist 103 - 105° juures ja jahu-
tamist viavehappeekssikaatoris, kaaluti ained ja leiti, et nende
keskmine hulk oli 16,423%.

Selle jarele asetati kuivjasgid vaikesele leegile tuhasta~

miseks, Alguses kuumutati vihehaaval, kuni orgaaniline aine oli

SBestunud, siis suurendati leeki ja kuumutati aeg-ajalt juuspeencks




> 6Y

tommatud klaespulgaga segades, kuni kogm orgaaniline jagk oli tuhas-
tund, ega sisaldanud mingeid silmale nihtavaid musti, orgaanilisi
stestunud osakesi, Kausid ithes sisuga jahutati véavelhappeekksikaa=-
toris ja kealuti. Tuha hulk oli 1,018%.

Toimaine sisaldise misramiseks vieti 24,9628 g ja 25,3117 g ekstrakti,
aurutati vesivannil kumi 5 g, lisandati 20 sm® vett ja 5 g naatrium-
kloriidi, asetati lahustuslehtrisse ja ek traktiti nii, nagu see kon-
durangokoore juures lk.#.7. kirjeldatud,
Keskmini kondurangiini hulk oli 0,9007%.

'500 g ekstrakti valmistamiseks selle meetodi jéarele kulus lahustus-
ainet 2500 g, mis vastab 625 g alkoholikulule.
almis tamj iakolatsjooni
Diakoleerimiseks tarvitati kondurangé vedelekstrakti val-
mistamisel 3-toru diakolaatorit, mis tootas ilma kunstlikult tekita-

tud rdhuta ja 6-toru diakolaatorit, mis tostas rdhuga.
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Kondurango vedelekstrakti velmistamine 3-torm diakolaatoriga.

Kuna 20 mm 14bimG3duga ja 85 sm pikkusega toru mshutab
endasse umbes 100 g droogi, siis vieti siin diakoleerimiseks 260 g
droogi.,
Enne torude taitmist késitati droogi nii , nagu see on ette nihtud
sesti farmakopba kamandis enne perkoleerimist,
Siis taideti torud, nagu see 1k.7.9.kirjeldatud, Torud kimitati
raamstatiivi kiilge selliselt, et lahustusainepudeli poolne torm
asetati kOige kdrgemale ja teised astmeliselt Uksteise jérele mada-
lamale,
?ahustusain& pudel oli varustatud vestavate kriipsudega, mis t&his-
tasid lahustusaine hulka iga 100 g jarele, Lahustusaine pudel oli
kaetud korgiga, millest oli auk 1&bi puuritﬁd ja see suletud puu-
villatepisega. Valjavoolu torm oli pudelil pdhja peal, suletud kor-

giga, millest oli labi asetatud klaastoru diakolaatoriga iithendami-
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seks, Diakolaatori iillemise otsa korgist oli labi surutud kraaniga
varustatud klaastorn, mis kummivooliku abil oli ithenduses lahustus-
aine pudelist tuleva toruga. Kraan oli taéhtis selleks, et oleks v3i-
malik reguleerida juuretilkumist; sama otstarvel oleks voinul taita
ka kummivooliku killge asetatud kruvindpits,

Vastuvdtu anumateks olid t#pselt kesalutud 100 ccm mahtuvusega
érlenmeieri-kolvid. Kolvid olid vastavalt mérgitud 100 g ekstrakti
hulgele, Lashutusaineks oli alkoholi ja vee segu 1:3 ja teda vieti

320 g. |

Lahustusainet vleti selleks natukene rohkem, et veega véljatdrjumisel
jéaks diffusioonifass tarvilikust ekstrakti kvantumist vOimalikult
eemele, Valatud lahustusaine pudelisse, mis oli umbes 75 sm diako-
laatori esimesest torust kdrgemal, avati kreaan ja reguleeriti valja-
vool 3 - 4 tilgale minutis, Selline tilkumiskiirus oli hea, kuna oli-

gi soovitatud, et diakolatsiooni meetodite juures oleks lahustusaine

Juurevool 1 tilk minutis arvatud 100 g droogi kohta. Sellise tilku-
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mise-kiiruse juures , sellise 1&bimddduga torudes, liikus vedelik
18bi kondurangékoore pulbri umbes 2,5 - 3 sm tunnis,

Juba vedelikvjdudes esimese toru alumisse ossa, oli ta

matuonl Uipaistminlt tppromsls, o sttrmiiseligela, Sila ot
olnud pakseme konsistentsiga vedelikusammas kuigi kdrge, kuidVmuu-
tus esimene osa je motdus droogiosakestest mdjuainet lahustamatult
ja jattis selle jareletuleva vahemkillastund vedeliku teha. Nii kes-
vas killlastund vedelikuga droogisammas jarjest pikemaks,

Kui vedeliku esimene osa oli nihkunud allarpoole kolman-
da toru keskpaika, 10ppes lahustusaine pudelist, See asendati otse- |
kohe tilkumist katkestameata destillitud veega, millele oli lisatud
keedusoola 1:1000, Keedusool oli selleks, et kindlaks teha diffusioo-
ni piiri. Seda miirati hdbenitraadi lahuga.

Ekstrakti koguti fraktsioonide viisi, kaks 4 100 g, iiks
60 g. Aratilkumist polnud vaja reguleerida, kuna see oli reguleeritud

hoolika droogi kokkupressimisega torude tditmisel ja antud jphul vére
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duski véljatilkumiskiirus juuretilkumiskiirusele, Droogist saadud
esimene osa 100 g ekstrakti oli vaga paks, t4iesti must ja labipaist-
matu, |
Tema kuivjasgi mésramiseks vlet® 5,4530 g ja 4,9710 g
ainet ja kisitades teda selliselt, nagn 1k..77 ette nahtud, leiti
et ta sisaldas keskmiselt 303671% kuivjaski,
Tuhka oli 1,780%.
Eriksal - 1,1034.
Toimeaine, kondurangiini misramiseks vieti 25;4396 g ja
25,1937 g ekstrakti ja tootades meetodi jarele, nagu see lk.A7. ette
néhtud, leiti temas keskmiselt 1,349% kondurengiini.

Teise fraktsiooni algw o0li samasugune tume ja siirupitaoline, nagm
esimenegi, Jirk-jargult kahanes kontsentratsioon ja ldpuosa oli kesk- |
mise tumedusega,

Siit masratud erikaal oli 1,0155 .
Kuivjasgi masramiseks vdeti 5,5467 g ja 5,8320 g ekstrakti, Kuivals
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aurutamisel leiti, et seda on keskmiselt 9,246% ja tuhka 1,079%.

Toimeainete sisaldise masramiseks vdeti 24,9623 g ja
25,2240 g ekstrakti, Leitud kesknine kondurangiini hulk oli 0,764¥%.
Kolmanda fraktsiooni algus sarnanes jéllegi teise fraktsioonile,kuid
siin oli ligi 20 g valjatilkuvat ekstrakti viga heledat varwust ja
sarnanes téiesti eesti farmakopta kamendi perkolatsiooni jareljooksu
18pposale, O1i ilmselt naha, et suurem osa ekstraktainet oli eelmiste
fraktsioonide poolt peasegu taielikult kaasa vietud, See fraktsioon
oli helepruuni vérvust, selge ja labipaistev. '
Siit msaratwl erikaal oli 0,9836. |

6,0893 g ja 5,4711 g ekstraktist misrati kuivjask, see
oli 3,127%. Tuhka 0,560%,

Toimeainete miiramiseks vdeti 24,896]g ja 25,2046 g
ekstrakti, siit leitud keskmine kondutangiinihulk oli 0,120%.

Uksikud fraktsioonid seisid enne nendega miiramiste tegemist 4 pieva
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Jehedas ja pimedas kohas, Selle aja jooksul ei tekkinud neile mingit
sadet,

Kui iiksiknd fraktsioonid kokkm valati ja neutraliseeriti, nii nagu
see 1k,.62 . ette nihtud, siis tekkis mdne piievase seismise jarele
véga Orn sade anuma pdhja,

Kogu ekstraktist masratud erikaal oli 1,0419, Kuivjaagi
miaraniseks vieti 5,3113 g ja 4,8652 g ckstrakti ja seadul keskmine
hulk oli 17,327%. Tuhka oli 1,027%,

Toimeaine mésramiseks vdeti 25,1700 g ja 25 ,6913 g ekstrak
ti, Seadud keskmine kondurangiini hulk oli 0,907%.

Kolmanda fraktsiooni 13puosa kontrolliti hdbenitraadi
lahusega, See ei andnud positiivset reaktsioomi, Peale fraktsiooni
ja 7 ccm lahustusaine kdrvaldamist daadi jargneva lahustusainega tu- |
gev hdbekloriidi sade,Sellest vdis jareldada, et diffusioonirdngas
oli keunis suur, kuna tegemist oli peazegu ithesugus te erikaaludega

vedelikkudega,260 g vedelekstrakti saamiseks kulus umbes 80 g alkoholi,
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Kondurango vedelekstrakti valmistamine 6-torm dizkolastoriga
g abil
Diakoleerimiseks vdeti 520 g droogi. Enne torude t&itmist

kasitati drbogi[ nii,nagu eee eesti farmakopda kavandis enne perko-
leerimist, BSiis t#ideti torud, nagu see 1lk.Z 9, kirjeldatud,
Torud kinnitati statiivi kilge nii, et nad moodustasid korraparase
ringi ( vt. joon. 5 ), kusjuures lahustusaine anumegs ithenduses
olev toru oli kbrgemal kui temaga ithenduses olev teine toru.Kolmas ja
viies torm oli samal kirgusel kui esimene ja neljas ja kuues samal
kdrgusel kui teine, Katsetades itht kui teist torude asendit, leiti,
et kiiesoleva aparaadige todtades, kus saawvutatav rShk oli vdrdlemisi
vaike ( 0,5 atm ), oli selline torude asend kdige parem, kuna ta
viimaldas toru iilemise otsa kogind vedelikul hdlpsamat &ravoolu.
Briti oli see tarvilik suure kontsentratsioonige aeglaselt liikava

ekstraktsvedeliku puhul., Ka siin oli lahustusaineks sama lahu,mida




ildiselt kondurangokoore ekstraktimiseks tarvitati,

Lahustusainet vdeti 620 g. Vieti 100 g tarvisminevast hulgast sel-

leks rohkem, et diffusioonitsooni hoida tarvisminevast ekstrakti- ,
hulgast v@imalikult eemal, Aparaat liilitati tosle nii, nagu see WEUN
kirjeldatud, Diakolaatori ja lehustws aineanuma vaheline kummivoolik

reguleeriti néipitsaga selliselt, et lébilastav vedeliku hulk oleks

niivdrt vaike, et tema tdusmine torus ei iletaks kiirust ile 3sm/tunnis
Ka droog oli terru tugevemini tambitud kui 3-toru diakolaatori puhul. |
ﬁii liikus aegamstda ekstraktvedelik torust torru ja neljandas torus
oli vedeliku eelosa niivort paks, et tuli tugevemat rohka avaldada,
et iilleminekul peent toru pidi viiendasse torru, ef oleks tekkind
peene toru ummistus,

Ka siin koguti ekstrakt fraktsioonide viisi, igakord 105 g kaalutud
125 cem mahtuvusega erlemmeieri-kolvi.

Egimesed tilgad olid niivdrt ekstraktainerikkad, et vahesel seismisel
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Chu kées, muutusid paksuks pigitaoliseks, klaasi kilge kl eepuvaks
messiks, Lshustusaine lendumist sai takistada kolvi hoolikal kate
misel ja pohja kilge Kleepumine hoiti tra seg-ajalise kolvi 1iigu-
tamisega., Kui oli juba tilkund paarkiimmend cem, sis ei olnud enam
midagi karta, kuna ekstrakti kontsentratsioon muutus jarjest véhe-
meks ja toimmva diffusiooni t8ttu segunes ekstrakti =mikaak kolvis
Uhtlaseks vedelikuks,

Selle osa ekstrakti erikaal oli 1,1430,

Kuivjasgi jMaramiseks vieti elstrakii 5,0842 g ja 4,7795 g ,milledest
arvutatud kuivjask oli keskmiselt 38,273%.

Tuhka - 01,810%.

Toimeaine sisaldise masramiseks vdeti 25,4717 g ja 25,1795 g ekstrakti'

Siin oli kondurangiini hulk 1,966%.

Teine fraktsioon koosnes peasegu sama raskelt liikuvast ekstraktist

kui esimenegi., Tema erikaal oli 1,0937. Kuivjasgi masramiseks vieti
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5,418 g ja 5,7431 g ekstrakti, Kuivjaaki oli 28,271%.
Tuhka 1,563%.

Toimainete sisaldise misramiseks vOeti 24,7364.g ja
24,8313 g ekstrakti. Leitud kondurangiini hulk oli 1,074%.
Kolmas fraktsioon oli‘mérgatavalt vedelam kui eelmised, knid siiski
mustjaspruuni varvust ja labipaistmatu,
Erikaal oli 1,0147, Kuivjasigi misremiseks vieti 5,6139 g ja
4,8953 g ekstrakti. Kuivjaski oli 14,035%,
Tuhka - 0,970%.

Toimainete méaramiseks voeti 25,2486 g ja 25,3942 g
ekstrakti, Peitud konduramgiinihulk oli 0,768%.
Neljanda fraktsiooni erikeal oli 0,9847. Kuivaine ma&remiseks
vBeti 6,1856 g ja 5,1359 g els trakfti, millest saadud kuivjask oli
3,79%%.
Tuhka = 0,460%.
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Toimaine siseldise masramiseks vdeti 25,4226 g ja
25,5301 g ekstrakti, Kondurangiini hulk oli 0,369%.
Viies fraktsioon oli helepruun ja labipaistev, tema erikaal oli
0,9822, Kuivjasagi msiramiseks vietud 5,2886 g ja 5,8344 g ekstrakti. i
Kasitlemisel saadi teda 3,080%. |
Tuhka 0,371%.

Toimeaine mésramiseks vietud 25,1307 g ja 25,9930 g eks=-
traktist arvutatud kondurangiini hulk oli 0,333%.

Uksikute fraktsioonide seismisel ei tekkind mingisugust
sadet,
Pérast iiksikute fraktsioonide kokkuvalamist ja nemntraliseerimist
nii nagu see 1k, 5%.. ette nahtud, tekkis parast ekstrakti 4-péeva1ist
seismist jahedas ja pimedas kohas vdike sade, mis filtriti enne ekstral
ti teimimist, |

Ekstrakti erikeal oli 1,0436.
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Kuivjaagi masramiseks vleti 4,9110 g ja 5,2307 g ekstrakti, knive
jaaki oli 17,4907,
Tuhka - 1,035%.

Toimeaine sisaldise misramiseks vieti 24,7390 g ja
25,1075 g ekstrakti,
Saadud kondurangiini hulk oli 0,9091%.
Lahustus aine 18ppes anumast otsa siis, kui ta oli jSudmmd viienda
toruni ja asendati otsekohe keedusoola-lahuga 1:1000.

Parast viimase fraktsiooni ja 10 ccm lahustusaine eraldamist tekkis

jirgneva lahustusaine kasitlemisel hGbenidraadiga tugev hdbekloriidi

sade,
520 g vedelekstrakti kiittesaamiseks kulus 155 g alkoholi,
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Kondurango vedelekstraksti valmistamine evakolatsioonil,

Et evakolatsioon erineb eelmistest meetoditest, siis
puiti veendumisele jouda, kas on siin parem tarvitada eelniisutamats |
v3i eelniisutatud droogi. |
Selleks vieti 300 g kuiva kondurangokoore pulbrit ja taideti Srnal
tampimisel evakolaator, Lahustusainet vieti 350 g ja aparaduur pandi
tosle nii nagu see lk,.?7.. kirfeldatud, Ohu valjaimemisel droogist,

vajus see silmnshtavalt kokku,
Tilkade arv reguleeriti 2 - 4-le minutis, Kui lahustusaine oli droogi

pidi alla nihkund umbes 13 sm, siis lakkas vakuumi m&ju; tilkumine
jai seisma, Veejonpump pandi uuesti tosse ja imeti umbes 5 minutit,
siis. hakkas lahws tusainet uuesti juurde voolama,

Kui vedelik oli joudnud umbes poole droogisambani, lakkas uuesti juu=
retilkumine, Uuesti pandi veejOmpump tovsse. Imeti enam kui 10 minu-

tit, kuid lahustusainet ei saadud juurevoolama panna,
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V3is arvata, et ekstraktainest kiilllastatud lshu moodus-
tas droogi osakestega tiheda silindri, millest vakuum ei suutnud
fihku 1&ébi imeda, Bt seda takistust kdrvaldada, otsustati torgata
oraga mdningad augud lébi droogi niiskund kihi. Kuid piiides seda
labi viia, osutus see véga raskeks, kuna lahustusainest niisutatud
droog oli sedavdrm paisund ja moodustas sellise tugeva massi,mil-
lesse véga raske oli torgata isegi peent ja teravat ora.

Siin ei jaand muud ile, kui tuli droog ettevaatlikult torust valja
votta ja uut ekstraktimist alata selliselt eelniisutatud droogig,
nagn seda eesti farmakopta kavand ette nieb,

Antud juhul v@eti ekstraktimiseks 250 g droogi. Evakolatsiooni toru
tadideti korralikult tempides. Lahustusaine pudelisse valati 325 g
lahus tusainet ja aparaat pandi to6le nii nagu see lkoJ.5.. kirjeldae
tud,

Tilkede arv oli 2 - 4 minutis, Siin ei telkind mingeid takistusi
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ege wmmistusi, Lahustusaine liikus silindris ithtlase ja aeglase tempog
ga alla poole, : -
Kui lahustusaine 1dppes otsa, asendati ta @tsekohe keedusoola lshuga ff
1:1000.

Siin seadi 250 g ekstrakti, mille eriksal oli 1,0493, Kuivjasgi uuri- .
miseks vieti 5,0051 g ja 4,3756 g ekstrakti., Kuivjaski oli 13,586%.
Tuhka - 1,074%.

Toimeaine siéaldise misramiseks vieti 26,1697 g ja 25,0738 g ekstrak-
ti, milles leiti kondurangiini 1,034%,

Parast ekstrekti ja 3 eem lahustusadne kGrvaldamist, tekkis jargneva |
lahu késitamisel hobenitraadiga tugev hdbekloriidi sade. |
250 g ekstrakti saamiseks kulus alkoholi umbes 63 g.
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Extractum Colae fluidum,

Ekstrakti valmistamiseks tarvitati koolapéhkli pulbrit
( V) 2,885% tuha, 11,2907 niiskuse ja 2,815% koffeiini + teobro-
miini sisaldusega.

Koolap#éhkli pulbrist masrati koffeiin + teobromiini hulk
jéargmiselt: - :
Koolapihkli pulbegvgﬁﬁruti portselanuhmis tolmpeeheks, Sellest kaaluti
tapselt 7 g ja loksutati tunni kestes 100 em lahutuslehtris 70 g klo-
roformiga, millesse 45 cem lahjendatud ammoniaaki) lisati. Kihtide
eraldamisel lasti 40 g kloroformilahu ( = 4 g droogile ) lébi vihese ﬂ
vati erlenmeieri-~kolvi, Lahu filtriti léii kuiva 10 sm 1abimd3duga
filtri 100 cem erlemmeieri-kolvi, filter pesti kloroformiga ja klo=

roform destilliti vesivennil taielikult ara. Jaski késitati 2 cem

kloroformiga ja 15 ccm sooja veega ja lasti vedelikku keeda kuni
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kloroformi lendumiseni, Lehu filtriti kuumalt 18bi 7 cm lébimddduga
filtri kergesse tépselt kaalutud 9 cm 1labimd0duga portselankaussi;
siis pesti kolbi ja filtrit‘S korda, igakord 10 ccm sooja veega ja
aurutati vesivannil kuivaks, Jaski kuivatati poole tunni jooksul

95 - 100° juures ja kealuti pérast 2 tunnilist seismist vadvelhappe-
ekssikaatoris. Jask kaalus 0,1126 g, mis vastab 2,815 g koffeiini +

+ teobromiini sisaldusele,
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Ekstrakti valmistamine eesti farmakopbda perkolatsioonil,
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500 g koolapahkli pulbrit miisutati seguga, mis koosnes 7 osast
alkoholist ja 3 osast Weest ning ekstraktiti perkolaatoris sama
veé#élkoholi seguga, nagu see perkolatsiooni juures kirjeldatudgiﬁﬁi
Beljooksu koguti 85 osa, Jareljooksu kogumine 1l3petati
siis, kui tilkuv ekstrakt omas taitsa helekollast viarvust, ega
sisaldand enam toimeaineid., Jareljooks aurutfati kokku vakvumis
15 osape, valati eeljooksule juure, lasti seista pimedas ja jahedas
kohss 4 pheva, filtriti ja filtritud ekstraktigs tehti misramisi.
Brikaal masrati nii, nagu see lk..J5. ette nahtud, See
oli 0,9674,
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Kuivjasgi mésramiseks vdeti 4,6130 g ja 5,0271 g ekstrakti. Siit
armutatud knivjasgi hulk oli 18,130%;
Tuhka oli 0,477%.

Toimeainete sisaldis mazpati jargmiselt:

vedelekstrakti asetati 100 ccm erlemmeieri-kolvi ithes 60 g kloro-

formiga ja loksutati, siis lisandati 3 ccm lahjendatud amkoniaki R;
ja loksutati tugevasti veerand tundi. Peale selle lisandati 1 g tragant
pulbrit ja loksutati tugevasti. Selgest lahusest kurnati 50 g kloro-
formilahust ( = 5 g vedelekstraktile ) l&bi puuvilla ksalutud erlen-
meieri-kolvi. Lahustusaine eemaldati destillimisel vesivannil ning
jask kuivatati pool tundi 95-100° juures ja peale kehetunnilist seis=-
mist vasvelhappeekssikaatoris kaaluti. Jasgi keal pidi vahemalt 0,05g
ja mitte ile 0,06 g olema, mis vastab 1,0 - 1,2% koffeiini + teobro-
miini sisaldisele,

Siin vdeti toimeaine sisaldise mairamiseks 5,9618 g ja 6,2780 g
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ekstrakti ja saadud koffeiini + teobromiini keskmine hulk oli

2,546%. 500 g ekstrakti saamiseks kulus 2100 g alkoholi.
s i istamine 2=to iakolatsiooniga

Selle droogi juures piisas 350 g ekstrakti saamiseks
kahest torust, kuna droog oli véga peenikene, kdvastrukiuuriline
ja sellega ka vihe paisuv, Aparaat téideti ja stieti kokku ja kinni-
tati 8tatiivi killge nii, nagn see kondurango-vedelekstrakti puhul
1k. 4.2, kirjeldatud,

Enne torude taitmist kéisitati droogi nii, nagu see eesti farmakoptas f

ette ndhtud ja perkolatsiooni juures 1k, 4. kirjeldatud.
Lahustusainet vieti 300 g ja juuretilkumist reguleeriti 2 - 4 tilga-
le minutis,

Lehustusaine ndrgus véga korrapiraselt torus alla poole. muutudes

jarjest ekstraktirikkamaks, tungis ka teise torru, kuid siin hakka=
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sid lahustusaine ellasiliikumises ilmuma ebakorrapirasused, Ldpuks
hakkas tilkade arv minutis jarjest vdhemaks jasma je lahu tungis teises
torus iilespoole vaid droogi niiskumise tagajarjel, LOpuks jdudis ekstrﬂ

trakt toru iilemisse ossa, kuid sealt ei suutmnd enam valja tilkuda,

vaid avaldas nii suurt vasturdhku, et tilkumine j&i hoopis seisma,
ning hakkas vedelikka vélja ajama lahustusaine juuretilkumise regulee-
rimise kraani vahelt.

Et aparzati korrapiéraselt tosle rakendada, selleks ptorati teine toru

imber ja asetati ta nii nsgu joon..3.....ndha,
Et timberpttratud torust vedelikm kiiret valjavoolu takistada, varustati

ta #ravoolu reguleeriva seadeldisefga.
Laiustusaine tdrjuti droogist vélja keedusoola lahuga 1:1000,
Ekstrekti koguti fraktsioonide viisi 1. je 2, frakt. 100 g ja kolmas

50 g.
Esimese fraktsiooni erikaal oli 0,9634.

91M3IH3IT ANANNd
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4,769 g ja 5,2371 g ekstraktist maaratud knivjaaki oli 18,6908%.
Tuhka oli 0,524%.

Toimeainete hulk masrati 6,2118 g ja 5,9927 g ekstraktist
nii nagu see lk...§Y. ette mihtud.
Koffeiini + teobromiini hulk oli 2,088%.
Teise fraktsiooni erikaal oli 0,9322,

4,7308 g ja 4,8321 g ekstraktist misratud kuivjask oli 9,208%.
Tuhka 0,309%.

Toimeainete sisaldise maaramiseks vieti 6,1304 g ja
6,3764 g ekstrakti. Seadud toimeainete hulk oli 1,817%.
Kolmanda fraktsiooni erikaal oli 0,9116.
Kuivjsak mazrati 5,1271 ja 5,3476 g ja see oli 3,715%.
Tuhka oli 0,213%.
Toimeainete sisaldise miiramiseks vieti 6,6278 g ja

6,1359 g ekstrakti, Szadud toimeainete hulk oli 0,5192%.
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Uksikud fraktsioonid seisid pimedas ja jahedas kohas
A4 péeva, selle aja jooksul ei tekkind mingisugust sadet,

Pérast iiksikute fraktsioonide kokkuvalamist ja seismist samadel
tingimustel, ei tekkind £xakksimmmide mingisugust nimetamisviirset
sadet. Kogu ekstrakti erikaal oli 0,9303,

5,4780 g ja 4,8732 g ekstraktist maaratud kuivjaak oli 12,643%.
Tuhka oli 0,449%.

Toimeainete miliremiseks vdeti 5,8990 g ja 6,4754 g
ekstrakti, Saadud koffeiini + teobromiini hulk oli 1,789%.

Parast viimase fraktsiooni ja 20 cecm lahustusaine eralda-
mist tekkis jargneva lahustusaine kisitamisel hdbenitraadiga tugev
hbekloriidi sade.

250 g ekstrakti valmistamiseks kulus 210 g alkoholi,
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Ekstrakti valgista@ige'4-toru diakolaatorigsa,

Ekstraftimiseks vieti 450 g droogi. Droogi kisitati nii, n¢
nagu see ette néhtud enne perkoleerimist 1k. 7%, ‘
Aparaat s#ati kokku samuti, nagu 6-toru perkolaatorik ning taideti
droogiga, nagu see kirjeldatud lk.J2 9.., Lahwtusainet vieti 550 g.

100 g-ne iilihulk oli selleks, et hoida eemal diffusioonitsooni ndue=
tavast ekstraktihulgast. Aperaat lulitati to8sse nii, nagu see kir-
jeldatud lk.afY,. kondurango ekstrakti valmistamise puhul,
Lahustusaine juurevool reguleeriti selliseks, et tema droogis liiku-
mise kiirus of uletsks 3 su/ tunnis,

Ekstrakti koguti fraktsioonide viisi, kaalutud 100 ccm erlenmeieri-
kolvidesse. Neli esimest fraktsiooni olid 4 100 g, viimane 50 g.
BEsimene frakstsioon oli véga ekstraktainerikas, mustjas-pruuni var-
vust ja labipaistmatu,

Tema erikaal oli 0,9928,
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Kuivjasgi masramiseks vieti 4,7326 g ja 5,1348 g ekstrakti, Kuivjaski
oli 26,255%. Tuhka leiti 0,495%.
Toimeainete sisaldise misramiseks gdeti 5,7055 g ja

6,1356 g ekstrakti, millest mssratud toimeainete hulk oli 3,256%.

Teine fraktsioon oli samuti mustjas-pruuni vérvust, knid siin vdis
juba sees mirgeta natukenme punast tooni. Selle fraktsiooni erikaal
oli 0,9620,

5,8470 g ja 5,3427 g ekstraktist mssratud knivjask oli 18,870%.
Tuhka oli 0,477%. |

Toimeainete sisaldise misiramiseks vdetud 5,8094 g ja 5,9476 g
ekstraktist sasdi toimeainete hulgaks 2,209%.

Kolmas fraktsioon oli tume-punakas-pruuni varvust, lébipaistev,
Erikasl oli 0,9246.
5,5152 g ja 5,2147 ekstraktist masratud kuivjaak oli 10,640%.

Tuhka - 0,453%.
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7,1092 g ja 6,8533 g ekstraktist masratud toimeainete hulk oli
2,160%.

Kolmanda frektsiooni 10pp ja kogu neljas frakisioon oli taiesti
hele~kollakas-punast vérvust, selge ja labipaistev.

Neljanda fraktsiooni erikaal oli 0,9143,

4,5746 g ja 5,5370 g ekstraktist masratud knivjaak oli 8,412%.
Tuhka oli 0,422%.

Toimeainete sisaldis masrati 6,1823 g ja 6,0146 g ekstraktist, ja
selle hulk oli 1,066%.

Viimene fraktsioon ei erinend kmigi palju oma valjanfgemiselt eelmi-
sest fraktsioonist, killl age ainult 13puosa oli natukene heledam.
erikaal oli 0,9076.

5,1787 g ja 5,3890 g ekstraktist maaratud kuivjaak oli 5,025%.
Tuhka - 0,214%.

5,7512 g ja 6,4750 g masratud toimeainete hulk oli 1,060%.
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Uksikud fraktsioonid seisis 4 paeva pimedas ja jahedas
kohas. Selle aja jooksul ei tekkind mingisugust sadet. Pérast nende
kokkuvalamist ja seismist samedel tingimustel, ei tekkind mingit

nimetamisvasrset sadet,
Kogu ekstrakti erikesal oli 0,9421.
5,4738 g ja 4,9433 g ekstraktist mazretud kuivjask oli 15,401%.

Tuhka oli 0,45%. |
Toimeainete miiramiseks vdeti 6,0470 g ja 5,8751 g

ekstrakti., Saadud koffeiini + teobromiini hulka oli 2,168%.
Lahustusaine tdrjuti valja keedusoolalahuga 1:1000,

Pérast giimase fraktsiooni ja 55 em lahustusaine eraldamist te kkis
jérgneva lahustuaaine kisitamisel hObenitraadiga tugev hdbekloriidi
sade,

450 g ekstrakti saamiseks kulus 385 g alkoholi.
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Tabel IV,
---------------------------------------------------------- f--"-'-----czsz--.
1 frakts! 2 frakts; 3 frektss 4 fraktss 5 frakts, Kogu e kstraki,
T ey e ey
0,9928 {0,9620 10,9276 1} 0,9143 | 0,9076 |  0,9421
ki : ] ]
26,2555 | 18,8704 110,640% | 8,412% 5,025 | 15,4014
" (] ‘ 1 s i )
6,495¢ | 0,277% 10,453% ; 0,422% 10,214% |  0,458%
1 ]
3,2566 |2,2098 12,1604 | 1,066% 11,0608 |  2,168%
. | | i
e ---.5____---_-_5.----____.' ________ ‘ ’
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Ekstrakti valmistamine evakolatsi

Siin taideti torm kuiva droogi pulbriga nii nagu see
1k..20.. kirjeldatud.
Voeti 200 g droogi ja vastavalt sellele 250 g lahustusainet,

Aparaat lilitati totle, nagu see 1kJ2..ki-rjeldatud, Tilkade arv
reguleeriti 2-3-el minutis, Siin voolas lahustusaine kaunis ruttu

ms5da droogi edasi ja olgugi, et tuli mOnikord uuesti vakuumi te-

kitada, ei tekkind siin sellist segavat droogi paisumist ja korra-
pirase ekstraktimise lébiviimise tekistemist, nagu kondurangokoore
ekstraktimisel. Silma jérele vdrreldes nii eesti farmakopba ees-
kirja jérele perkoleeritud ekstrakti evakolatsioonil saaduga polnud
voimal ik suurt lahkuminekat téhele panna. Kuna siin lahus tusaine
voolas vaga kiiresti lébi groogi, sest droog oli peenikene ja véhe-

paisuv, siis oli selle tagajarjeks, droogi veel killlalt kasutamata
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ekstraktained ja jérele voolav ekstrakt oli alguses sama varvust,

kui 4-toru diakolaatori neljas fraktsioon.

Evaekolatsioonil saadud ekstrakti erikaal oli 0,9501.

4,8955 g ja 5,2143 g ekstraktist saadud kuivjaak oli 16,887%,

Tuhks - 0,463%.

Toimeainete sisaldise maaramiseks vietud 6,4103 g ja 5,5891 grammist
arvutatud koffeiini + teobromiini hulk oli - 2,350%.Diffusiooni-
tsoon oli vdljaspool ndustavat ekstrakti hulka,

Enne teimimist seis ekstrakt neli pieva jshedas ja pimedas kohas,

ning selle aja jooksul ei tekkind mingisugust sadet.
200 g ekstrakti saamiseks kulus alkoholi 175 g.
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Extractum Thymi fluidum,

Ekstrakti valmistamiseks tarvitati tilimianilehtede pulbrit (IV)
11,990% tuha ja 12,350% niiskuse sisaldisega.
Ekstrekti valmistamine eesti farmakopba perkolatsioonil,
Borba Thymi..ceooeececsocsessssess 100 ONR

GlyCerinum L BN R B BN B BN B B B BN B AR AR BN AR IR B B AR BN 10 Osa

AICOhOIoocoooooooooooouuoo‘o-o'too q_OS.
Aqua ( EEE RS AN EENEENENEENEEREEENNERERE S qOSO

Natrium hydricum solutum ca 2 n ... qg.S.

500 g tuimianilehtede pulbrit niismtati seguga, mis koosnes
10 osast gliitseriinist ja 20 osast veest, asetati perkolaatorisse

ja ekstraktiti seguga, mis koosnes 1 osast alkoholist ja 5 osast

veest nii nagu see perkolatsiooni juures lk..7¢.kirjeldatud,

Beljooksu koguti 85 osa, Jireljooks surutati vakuumis madalsl tempe
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peratuuril 15 osani, lisandati eeljooksule ja misrati happesisal-
dis jargmiselt: 1 ccm vedelekstrakti lahustati 50 ccm vees, lisan-
dati 3-5 tilka fenoolftaleiini ja tiitriti 0,1 n. naatriumhiidro-
ksiudige kuni punese virvuseni, Kogu ekstraktile lisati niiud lah-
jendatud naatriumleelist ( ca, 2 n ) pool sellest hulgast ,mis
kxwkus kulus kesendamiseks, segati hasti, lasti 4 paeva seista
jah;das ja pimedas kohas ja filtriti,
Saadud vedelekstrakti erikaal oli 1,0730,
4,8955 g ja 5,3723 g ekstraktist miaratud kuivjaak oli 22,360%.
Tuhke oli 4,038%.
500 g ekstrakti valmistamiseks kulus 480 g alkoholi,

Ekstrakti valmistamine 3-toru diakolasa
200 g droogi kiasitati nii, nagunsee enne perkoleerimist 1k.%4..

ette nzhtud. :
Siis taideti torud ja lulitati kokku , nagu vastavalt k.35 9.
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kirjeldatud ja aparsat pandi ttdsse nii, et lahustusaine juure=-
vool oli 3-4 tilka minutis, Lelustusaine voolas korrapéraselt,

mille juures eesvoolav osa muutus jarjest tumedamaks ja ekstrakt-
aine rikkameks, ning 10puks tilkus valje tumeda, paksm, klaasile
kleepuva vedelikuna. Siin koguti ekstrakt fraktsioonidena 4 100 g
100 ccm mehtuvusege erlenmeieri-kolvi,

Esimene fraktsioon oli véga paks ja tdaiesti musta vdrvust, Tema
erikeal oli 1,0685.

4,6704 g ja 5,3710 g masratud kmivjaak oli 31,825%.

Tuhks oli 1,389%.

Teise fraktsiooni elgw oli tdiesti esimese sarname, lopp muutus
jérjest lehjemaks, ning oli 1Opuks sama varvust kui eesti farma=
kopta eeskirja jarele perkoleeritud ekstrakti jareljooksu lopp.
Erikeal oli 1,0230.

5,0361 g ja 5,9103 g ekstraktist maaratud kuivjadk oli 15,236%.
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Puhka oli 1,054%.

Enne teimimist neutraliseeriti fraktsioone ﬁii nagn lk....., ette
nihtud, Seismisel tekkind sade filtriti.

Parast fraktsioonide kokkuvalamist ja seismist tekkis sade,mis
filtriti,

Kogu ekstraktist masratud erikaal oli 1,0453,

5,1095 g ja 4,9733 g ekstraktist masratud kuivjask oli 28,532%.
Tuhka oli 1,222%.

Lahustusaine tdrjuti valja keedusoolalahuga 1:1000.

Pérast viimese fraktsiooni ja 4 cem lahustusaine eraldamist e kkis
jérgneva lshustusaine késitamisel hSbenitraadilahuga tugev hdbe-
kloriidi-sade.

200 g ekstrekti saamiseks kulus umbes 50 g alkoholi,
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Ekstrakti valmistamine 6-toru diakolaatoriga,

Ekstraktimiseks voeti 420 g droogi, kisitati teda nii
nagu see enne perkoleerimist 1k, %8.. ette nahtud, Torud taideti
ja aparaat lilitati koklm nii nagu see vastavalt lk..5 /.. kirjelda-
tud. Lahustusainet voeti 500 g ja see tOrjuti piarast keedusoola-
lahuga 1:1000 valja. Lahustusaine liikumise kiiruseks reguleeriti
3 sm/tunnis. Lahustusaine vool oli 2zeglane ja kormpérane, ning
lalmstusaine muutus péev-pievalt ekstraktaine-rikkamaks, Kuni 18-

puks haékkas vélja tilkuma paksu siirupitaolise vedelikuna,
Ekstrakti koguti fraktsioonide viisi 125 ccm mahtuvusega erlenmeieri-

kolvidesse., Iga fraktsioon oli 105 g, Esimese, tumeda varvuselise
ja tdheda vedeliku erikaal oli 1,0913,

4,8235 g ja 4,3198 g-st ekstraktist arvutatud kuivjask oli 38,642%.
Tuhka oli 1,632%.

Teine fraktsioon oli samasuguse vilimusega kui esimenegi.
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Tema erikaal oli 1,0748,

5,3679 g ja 4,672 g ekstraktist saadud k uivjask oli 35,2758,
Tuhka oli 1,430%.

Kolmas fraktsioon oli samuti véga ekstraktainerikas, ning sarnanes

véga eelmise kahega.
Eriksal oli 1,0617.
4,4082 g ja 5.3398 g ekstraktist masratud kuivjask oli 30,262%.

Tuhka leiti 1,782%.

Neljandas fraktsioonis muutus iga juuretulev osa jérjest heledamaks,
ning 10pus vois iitelda, et droog oli taielikult lahustusaine poolt
éra kasutatud,

Selle fraktsiooni erikeal oli 1,0500,

5,0224 g ja 5,7105 g ekstraktist sasdud kuivjaak oli 15,826%,

Tuhka leiti 1,368%.

Enne teimimist neutraliseeriti fraktsioone nii nagu 1k.79.
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ette nihtud. Seismisel tekkind sade filtriti,

Pirast fraktsioonide kokkuvalamist ja seismist tekkis sade, mis
filtriti, Kogu ekstraktist masratud erikaal oli 1,0694.

5,7110 g ja 4,9923 g ekstraktist msaratud kuivjadk oli 30,000%.
Tuhka oli 1,470%.

Lahustusaine tdrjuti valja keedusoolalahuga 1:1000.

Purast viimase fraktsiooni ja 8 cem lshustusaine eraldamist tekkis
jérgneva lahustusaine kisitamisel hobenitraadilahuga tugev hdbe-

kKloriidi sade,
420 g ekstrakti sasmiseks kulus umbes 85 g alkoholi.




< 3106w

Tabel VI.

] i

| [
R ® :
I &1 1
R EoE
12 o - i
oi i B B R
_mo_ i
| 1 i
1O 1 {
I 1
] i L]
Qlll‘ """"""""""""" I‘
13 i ]
i o 1 e, 1
i | QO Yo/ i
5 S V. ¥ i
1 & | 0 (o8] N i
[ S | o -~ o ]
I G4 | - w0 o~ ]
i o | 4 — — |
< | i
| 1 4
Rl Tl e B 4
i ] ]
T O | i
L2 ”
i3 128 B d Y
| & 1 (o) o m §
I &4 | (] " < i
I e | - Q [ )
"3“ — (32 4 “
[ I PR ——— +
] i ]
{ | “

10))]

] ] B f
.h. (e 9] Yo % ]
[ < o &
[ | ~ (A} (2] [
I %4 | @ ~ w ]
1 o | -~ i s [
r"h """"""""""""" .'
] ! i
' g |
1 B B i
R - S R i
.m. N 0 (32 ]
I &4 1 (@] - W0 b
1398 o QR L3 i
[ S —— {
] ] f
e |
o = “
{ i .w 3 {
] 1 o=y [ |
i | 4 b A i
“ “ .m .Mu.— m “
“ 1 = ] i

~



- 107 -

Ekstrakti velmistamine evakolatsioonil,

Et tiuiumianilehed on samuti tugevasti peaisuv droog, nagn
kondurangokoor, siis ei hakatud siin katsetama evakolatsiooni 1l#bi
viia ilma droogi eelniisutemata, Vdeti 200 g droogi, kisitati seda
nii nagu eesti farmakopda kavendis enne perkoleerimist ette nahtud
ja avakoleeriti 250 g lahustusainega. Lahustusaine valjatdrjumiseks
kasutati soolalahu 1:1000,
hparsat lulitati tovsse nii, nagu see 1k.#.3. kirjeldatud tilkade
arv séeti 2 - 4 minutis. ,
Saadud ekstrakti erikeal oli 1,049¢. 5,0509 g ja 5,1017 g ekstraktist.
miaratud kuivjasgi keskmine oli 29,45%.

Tuhka - 1,803%.
Enne teimimist kasiteti ekstrakti nii nagm see 1k.%9. ette nahtud.
Ekstrakti lasti seista 4 piéeva ja siis filtriti valjatdrjuv vedelik
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poloud diffundeerund selliselt, et ekstraktimise 1ldpus oleks saa-
dud teda tdestada.,
200 g ekstrakti saamiseks kulus umbes 45 g alkoholi.
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KOKKUVOTE.

1), Vérreldes perkolatsiooni diakolatsiooniga, saedi:
Extractum Condurango fluidumi valmistamisel saadi diakolatsioo-

ni teel rohkem toimeainet sisaldav ekstrakt.

Extractum Colae fluidumi valmistamisel saadi perkolatsiooni teel
pohkem toimeaineid sisaldav ekstrakt. Extractum Thymi fluidumi val:
mistamisel saadi diakolatsiooni teel rohkem ekstraktainet sisal-
dav ekstreakt.
2). Voreeldes perkolatsiooni evakolatsiooniga, saadi:

Extractum Condurango fluidumi valmistamisel evakolatsiooni teel
saadi rohkem toimeainet sisaldav ekstrakt. Extractum Colae flui-
dumi velmistemisel saadi perkolatsiooni teel rohkem toimeaineid

sisaldav ekstrakt. Bxtractum Thymi fluidumi valmistamisel eva~
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kolatsiooni teel sa2adi rohkem ekstraktainet sisaldav
ekstrakt.
" 3). Nagu katsctest nsha, sai tugevasti paisuvatest droogidest nii

diakolatsioonil kui ka ewakolatsioonil palju paremini ekstrakt-
ainet kiitte kui vahepaisuvast droogist.

4), Tobdtades diakolatsiooni- ja evakolatsioonimeetoditega, oli
alkoholi kulu minimaalne, ning polnud tarvis mingit kokku-
anrutamist teha,

5}, Perkolatsiooni juures iiletas tarvisminev lshustusaine hulk
4 - 6 kordselt diakolatsioonil ja evakolatsioonil tarvismineva
lahustusaine hulga.

6). RGhu abil diskoleerimist ja evakolatsiooni sasb labi viia seal,

kus vastavad abindud nii rdhu kui ka vekuumi tekitamiseks.
7). Ekstraktvedeliku samba enese rdhuga tottavaid diakolaatoreid
saab kdikjal kasutada.




9).

1.0)0
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Nagu katsed naitasid polnud voimalik nii evakolatsioonil
kui ka diakolatsioonil tugevasti paisuvaid drooge ekstrak-
tida eelmatseratsioonilta.

Lahustusaine valjatorjumisel veega tekkis diffusioon,kuid
diffusioonitsooni hoiti eemal vajalikust ekstraktihulgast
rohkema lahustusaine tarvitamisega.Kdesolevas t06s voeti
90 g kuni 100 g rohkem lahustusainet vastavalt ekgtrakti-
miséee pikkusele resp.diakolaatori toruae arvule.
Diakolatsiooni kui ka evakolatsiooni voib hea eduga

tarvitada vedelekstraktide valmistamiseks.
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