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МИНИСТЕРСТВО ЗДРАВООХРАНЕНИЯ РОССИЙСКОЙ ФЕДЕРАЦИИ

ГОСУДАРСТВЕННЫЙ СТАНДАРТ КАЧЕСТВА ЛЕКАРСТВЕННОГО СРЕДСТВА

ФАРМАКОПЕЙНАЯ СТАТЬЯ

Семена льна                                         ФС 42-
Semina lini                                          Взамен ГФ XI, вып. 2, ст. 372
Собранные в период плодоношения зрелые и высушенные семена культивируемого травянистого растения льна посевного (обыкновенного) - Linum usitatissimum L., сем. льновые – Linaceae.
Подлинность

Внешние признаки. Цельное сырье. Семена сплюснутые, яйцевидной формы, заостренные с одного конца и округлые с другого, неравнобокие, длиной до 6 мм, шириной до 3 мм. Поверхность семян гладкая, блестящая, со светло-желтым, ясно заметным семенным рубчиком (лупа 10 х).
Цвет семян от светло-желтого до темно-коричневого. Запах отсутствует. Вкус водного извлечения слизистый.

Микроскопические признаки. Цельное сырье. При рассмотрении поперечного среза семени видны: кожура в виде темно-бурой полосы, эндосперм и зародыш. При большом увеличении ясно различаются слои семенной кожуры. Эпидермис состоит из крупных (длиной 12-58 мкм, шириной 10-29 мкм), четырехугольных клеток, покрытых толстым слоем кутикулы, содержащих слизь; боковые (радиальные) стенки клеток слегка извилистые, при разбухании слизи способны выпрямляться и вытягиваться. Под эпидермисом располагается 1-2 ряда рыхлых паренхимных клеток почти округлой формы (диаметром 25-42 мкм). Третий слой представлен механической тканью, состоящей из одного ряда сильно утолщенных, одревесневших желтых клеток, пронизанных поровыми канальцами. 
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Рисунок - 1. Фрагмент эпидермиса (Ув. × 250).
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Рисунок - 2. Фрагмент паренхимы (Ув. × 250).
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Рисунок - 3. Фрагмент механической ткани (Ув. × 250).
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Рисунок - 4. Фрагмент «поперечного слоя» (ув. × 250).
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Рисунок - 5. Фрагмент эндосперма (ув. × 250).
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Рисунок - 6. Капли жирного масла и алейроновые зерна (ув. × 250).
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Рисунок - 7. Алейроновые зерна с кристаллоидами и 

глобоидами (Ув. × 500).
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Рисунок - 8. Поперечный срез (Ув. × 250).

1 - паренхимный слой кожуры, 
2 - механическнй слой,

3 - клетки поперечного слоя, 
4 - пигментный слой, 
5 - эндосперм семени.

Под механической тканью расположены узкие тонкостенные клетки “поперечного слоя” (вытянуты поперек семени), длиной 62 - 208 мкм, шириной 4 - 8 мкм. Самый внутренний слой кожуры – пигментный – состоит из одного ряда четырехугольных клеток с заметно утолщенными пористыми оболочками и темно-желтым содержимым. Эндосперм состоит из многоугольных клеток, которые содержат алейроновые зерна (диаметром 0,4-8 мкм), включающими  кристаллоиды, глобоиды и капли жирного масла (реакция с суданом III). Ткань семядолей отличается более мелкими клетками.

Определение основных групп биологически активных веществ.
Семена льна измельчают в порошок, проходящий сквозь сито с отверстиями размером 0,5 мм, и помещают на предметное стекло в каплю туши (разведенную водой 1:10), тщательно размешивают и накрывают покровным стеклом. На темно-сером (почти черном) фоне выделяются белыми пятнами клетки со слизью.

Числовые показатели. Сумма восстанавливающих сахаров в составе полисахаридов в пересчете на глюкозу не менее 2 %; влажность не более     13 %; золы общей не более 6 %; других частей растения (части коробочек, плодоножек, битых семян) не более 1 %; органической примеси не более 2 %; минеральной примеси не более 0,5 %.

Количественное определение. Около 1 г (точная навеска) семян льна помещают в коническую или круглодонную колбу вместимостью 250 мл, прибавляют 40 мл смеси 95 % этанола и воды в соотношении 3:1, 0,3 г кальция карбоната и нагревают на кипящей водяной бане с обратным холодильником в течение 30 минут. Горячее извлечение аккуратно сливают, следя за тем, чтобы сырье оставалось в колбе. Колбу с сырьем промывают дважды, используя по 10 мл спирто - водной смеси, извлечения сливают. Экстрагирование повторяют в течение 15 минут. Сырье, оставшееся в колбе, ополаскивают трижды, используя по 10 мл той же смеси. Далее в колбу с сырьем приливают 30 мл воды и проводят экстрагирование с помощью магнитной мешалки в течение 30 минут, охлаждают при комнатной температуре в течение 5 минут, и аккуратно сливают в мерную колбу вместимостью 100 мл, следя за тем, чтобы сырье оставалось в колбе. Экстракцию повторяют с 20 мл воды, в течение 15 минут. Извлечение аккуратно сливают, следя за тем, чтобы сырье оставалось в колбе, ополаскивают коническую (круглодонную) колбу 5 мл воды. Доводят объем извлечения в колбе водой до метки, перемешивают. Полученное водное извлечение центрифугируют с частотой вращения 3000 об/мин в течение 15 мин и декантируют (раствор А).

20 мл раствора А помещают в коническую или круглодонную колбу, прибавляют 6 мл кислоты хлористоводородной концентрированной и кипятят с обратным холодильником в течение 10 минут. К полученному извлечению прибавляют 5 мл 40 % раствора натрия гидроксида, затем прибавляют тот же раствор натрия гидроксида по каплям и если необходимо хлористоводородную кислоту разведенную по каплям до рН 4,0 - 4,5. Полученный раствор количественно переносят в мерную колбу вместимостью 50 мл, доводят объем раствора водой до метки, перемешивают. Фильтруют извлечение через бумажный фильтр, отбрасывая первые 10 – 15 мл фильтрата (раствор Б).

10 мл раствора А помещают в мерную колбу вместимостью 25 мл, прибавляют 0,5 мл 10 % раствора свинца ацетата, перемешивают. Через 5 мин прибавляют 1,5 мл 5 % раствора натрия фосфата, перемешивают, оставляют на 2 мин, доводят объем раствора водой до метки, перемешивают, фильтруют через бумажный фильтр, отбрасывая первые 5 – 10 мл фильтрата (раствор В).

В четыре конические колбы на 50 мл помещают по 2,5 мл 1 % раствора пикриновой кислоты, затем по 7,5 мл 20 % раствора натрия карбоната. В первую колбу прибавляют 5 мл раствора Б (анализируемый раствор), во вторую – 5 мл раствора В (раствор сравнения 1), в третью – 5 мл раствора рабочего стандартного образца (РСО) глюкозы (раствор стандарта), в четвертую – 5 мл воды (раствор сравнения 2). Колбы с содержимым погружают на 10 мин. в кипящую водяную баню, затем охлаждают до комнатной температуры и содержимое количественно переносят в мерные колбы вместимостью 25 мл, доводят объем растворов в колбах водой до меток, перемешивают.

Измеряют оптические плотность анализируемого раствора и раствора РСО глюкозы относительно растворов сравнения 1 и 2 соответственно при длине волны 470 нм в кювете с толщиной слоя 10 мм.

Содержание суммы восстанавливающих сахаров в составе полисахаридов в пересчете на глюкозу и абсолютно сухое сырье в процентах (Х) вычисляют по формуле:

        D1 × m1 × 100 × 50 × 25 × 25 × 5 × 100 × 100        D1 × m1 × 2500
Х = ——————————————————— = ———————— , где
         Dо × m2 × 20 × 5 × 250 × 25 × (100 – W)             Dо × m2 ×(100 – W)

D1 -оптическая плотность анализируемого раствора;

Dо - оптическая плотность раствора РСО глюкозы;

m1 - масса РСО глюкозы в пересчете на безводную глюкозу в граммах;

m2 - масса сырья в граммах;

W - потеря сырья при высушивании в процентах.

Примечания.
 1.Приготовление 40 % раствора натрия гидроксида. 40 г натрия гидроксида растворяют в воде в мерной колбе вместимостью 100 мл, после охлаждения доводят объем раствора водой до метки, перемешивают. Раствору дают отстояться и прозрачную жидкость сливают с осадка.
Хранят в стеклянных сосудах с резиновыми пробками.

Срок годности 6 месяцев.

2. Приготовление 1 % раствора пикриновой кислоты.  1 г пикриновой кислоты растворяют в 90 мл воды в мерной колбе вместимостью 100 мл при нагревании, доводят объем раствора в колбе водой до метки, перемешивают. 
Срок годности 2 месяца.

3. Приготовление 20 % раствора натрия карбоната. 20 г натрия карбоната безводного растворяют в воде в мерной колбе вместимостью 100 мл, доводят объем раствора в колбе водой до метки, перемешивают. 
Срок годности 2 месяца.

4. Приготовление раствора стандартного образца (СО) глюкозы. Около 0,05 г (точная навеска) СО глюкозы растворяют в воде в мерной колбе вместимостью 250 мл, доводят объем раствора водой до метки, перемешивают.

Массу СО глюкозы в пересчете на безводную глюкозу в граммах (m1) вычисляют по формуле:
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 где
m - масса СО глюкозы, г;

W - влажность глюкозы, %.

Раствор хранят при комнатной температуре в течение 10 суток.

5. При смешивании реактивов необходимо строго придерживаться указанного порядка.

Тяжелые металлы. Определение проводят согласно ОФС «Определение содержания тяжелых металлов и мышьяка в лекарственном растительном сырье и лекарственных растительных препаратах».

Радиоактивность. Определение проводят согласно ОФС «Определение содержания радионуклидов в лекарственном растительном сырье».

Остаточные количества пестицидов. Определение проводят согласно ОФС «Определение содержания остаточных пестицидов в лекарственном растительном сырье и лекарственных растительных препаратах». 

Микробиологическая чистота. Определение проводят согласно ОФС «Микробиологическая чистота».

Упаковка, маркировка и транспортирование. Осуществляется с требованиями ОФС «Упаковка, маркировка и транспортирование лекарственного растительного сырья».

Хранение. Хранение ЛРС осуществляется в соответствии с требованиями ОФС «Хранение лекарственного растительного сырья и лекарственных растительных препаратов».
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