
Separarea care a avut loc pe cromatogramă este ilustrată in fig. nr. 4. 
Din preparatele apoase s--a adus cantitatea necesară la punctul de start fără 
o tratare prealabilă. 

Codeina s-a izolat, în vederea cromatografierii din siropul de codeină, 
· Codenal şi S1rogal prin extracţie cu clorofonn. Novocaina şi papaverina au 

fost extrase din supozitoare prin triturare cu apă fierbinte şi filtrare. 

Concluzii 

Am pus la punct un procedeu sensibil şi rapid de analiză calitativă a 
codeinei, dioninei, papaverinei şi novocainei. Am utilizat pentru aceasta cr()
matografia în strat subţire pe talc hnnaceutic. Stratul subţirt a fost prepa
rat după un procedeu propriu. 

Pentru developare am stabilit 3 sisteme de solventi despre care avem 
certitudinea că pot servi la developarea substantelor enunţate. din orice for
mulă fannaceutică cu sau fără prelucrarea ei. Metodologia stabilită şi mate
rialele utilizate se pretează condiţiilor oricărei mese de analiză. 

Sc.sit la redacţie: 14 februarie 1967. 
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Disciplina de chimie generală şi anorganică 

(cond. conf. T. Goina. doctor în chimie) a I.M.F. din Tg.-Mureş 

STUDIUL COMPLECŞILOR ALUMINIULUI CU PIROCATECHINA 

T. Goina, I. Ristea, Maria Olariu 

In seria cercetărilor fizico-chimice. în solutii. asupra compuşilor chelatici 
ai ionului AP+ cu polioli, ne-am propus studiul complecşilor pirocatechin
aluminici. 

Această problemă a fost abordată deja pe cale potenţiometrică. conduc
tometl'ică şi preparativă de S. N. Dubey şi R. C. Mehrotra(ll, care au pus 
in evidenţă formarea complecşilor AP+: pirocatechină în raport de 1:1, 1:2 
şi 1:3. Aceste concluzii se bazează pe rezultatele metodei preparative. Autorii 
citaţi au lucrat cu KAl(S04)2. 12 H20: pirocatechină: KOH în raporturile 
1:1 :4. 1:2:4 şi 1 :3:4 obţinînd cei trei compuşi. 

In studiul acestei probleme noi am folosit metoda termică care ne-a indi
cat formarea unui complex în raportul 1 Al :2 pirocatechină., cu un efect 
entalpic 6H = - 27,2 Kcal/moi aluminat. 

Metoda cDnductometrică a seriilor izomolare şi izoconductibile de AlCh 
şi pirocatechinat precizează de asemenea raportul de combinare 1 Al :2 piro
catechină. 

In schimb. din titrările potentiometrice cu NaOH ale ionului AJl ~ in pre
zc.>nţa pirocatechinei nu pot fi trase concluzii atît de nete. 
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Partea experimental.d 

Determinările termice au fost executate prin procedeul calorimelric direct, 
folosind meloda variaţiilor continue. după o tehnică descrisă anteriort2,ll. 

S-a determinat căldura de reacţie a unei soluţii de Na [Al(OH)4) 0.25 M cu 
pirocatechinoi 0.25 M obţinîndu-se curba din fig . 1. 

Pe ordonată s-a reprezentat denivelarea termica T 6 T° C iar pe absci.să frac
ţia molară XNa[Al(OH)4). Media căldurii de reacţie la 25° C este de -27.2 Kcal/moi 
aluminat. Maximul curbei la raportul 1 [Al(0H)4] : 2 pirocatechmă. precum şi căl
dura de reacţie dublă faţă de căldura de formare a unui moi de apă (-13.5Kcai)1 4• 

conduce la presupunerea că reacţia s-ar petre~e conform scht'mei: 
Na[A1(0H)4] + 2 C6H4(0Hh ~ Na[(H0) 2Al(C6 H40H0h) + 2 Hp 

S-au efectuat măsurători termice şi cu soluţii de AlCI3 0.25 M - pirocate
chină 0.25 M. Efectele termice obţinute sint mici însă dau indicaţii calitatiVe des
pre alura curbei. din care s-ar deduce că raportul de combinare Al : pirocate
chină ar fi de 1:1. 

Rezultate nete ne indic~ şi măsurătorile conductometrice executate cu un con
ductometru Jouan, folosind atit soluţii izomolarc cit şi izoconductibile. la 25° c . 
In fig . 2 sint date rezultatele obţinute prin măsurarea variaţiei de conductibili
tate a unor soluţii de plrocate('hinat monosodic 0.1 M - A1Cl3 0.1 M (curba a) 
şi respecti\' pirocate('hinat monosodic 0.001 M - AlC13 0.001 M (curba b) dupa 
metoda ameste('urilor continue. Curbele prezintă minime extrapolate in jurul rapor
tului 1 Al : 2 pirocatechinat. La acelaşi rezultat se ajunge şi in cazul soluţiilor 
izooonductibile (fig. 3). Curba din fig. 3 a se referă la soluţii izoconductibile AIC13 
0,1 M - pirocatechinat monosodic 0.08643 M . Curba din fig. 3 b se referă la soluţii 
izoconductibile AIC13 0.01 M - pirocatechinat monosodic 0.01 M. 

Urmărind rezultatele titrărilor potenţiometrice cu NaOH ale amestecurilor 
de sare de aluminiu cu pirocatechină. ultima in cantităţi variabile de 1:1. 1:2, 
1:3, 1:10 (fig. 4 b, 5. 6, 7) se constată că pentru toate cele patru cazuri studiate. 
la un pH in jur de 6 se titrează aproximativ 3 echivalenţi pentru un ion de alu
miniu. La pH --.. 11 se sesizează un salt net de pH. iar diferenţa intre numărul 
echivalenţilor de NaOH consurrwţi pînă la acest ultim salt şi cei aproximativ trei 
de la primul salt este egal cu cantit.1tea de pirocate('hină conţinută în amestecul 
lniţialt5 1 . 

In cazul titrărilor potenţiometrice în raporturile 1 :1. 1:2. 1:3. in imed.!ata 
vecinătate a primului salt de pH apare un precipitat gelatinos de Al(0H)3 care se 
salvă in jurul pH-ului 8. Abundenţa precipitatului scade cu cantitatea de plroca
techină. astfel că in cazul raportului 1 :10 soluţia rămîne limpede. variindu-se ca 
de altfel şi în celelalte cazuri numai culoarea în mediu alcalin de la galben la 
galben-brun. 

Discuţie 

Din măsurătorile termice şi conductometrice rezultă că ionul de aluminat 
se angajează cu anionul pirocatcchinat intr-un complex solubil in 1·aportul 

.2, probabil conform schemei de reacţie : 

[(H0)4AI) · ..J.. 2 CsH,OHO- ~ [(H0)2Al(OCsHtO)zJ3- + 2 H 20 

Titrările potenţiometrice ne dau doar indicaţii calitative. Dacă compat·ăm 
curba de titrare a ionului AJ3+ cu NaOH în lipsa pirocatechinei (fig. -la) , cu 
celelalte curbe de titrarP în prezenţa cantităţilor menţionate de pirocatechină, 
-deplasarea saltului de pH spre trei echivalenţi în cazul ultimelor. relevă 
angajarea în complex a ionului AJ3+ cu pirocatechină. 

Sosit la redacţie: 12 septembrie 1967. 
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Laboratorul de farmacognozie (cond.: conf. E. Constantinescu 
doctor-docent) al I.M.F. Bucureşti 

CONTRIBUŢII LA STUDIUL CHIMIC 
AL PLANTEI CONVOLVULUS ARVENSIS L. 

E. Constantinescu, Madelena Palade 

Convolvulus arvensis L. este o plantă erbacee, din familia Convolvula
ceae, ce creşte prin locuri cultivate, arături, grădin~. pe li11gă drumuri si 
este cunoscută de poporul nostru sub numele de volbură sau rachita rindu
r:icil (1). Avînd în vedere că sucul celular concretizat al acesteia se prescria 
uneori ca purgativ în doze de 10-20 g (2), numeroşi cercetători (3-6) s-au 
preocupat de compoziţia chimică şi acţiunea ei terapeutică, in vederea inlo
cuirii produselor de import Tubera şi Resina Jalapae. Rezultatele cercetaril01· 
au arătat că partea supraterestră şi rădăcina de Convolvulus arvensis L. de
tPrmină creşterea peristaltismului intestinului subţire terminal. datorită rezi
nei heterozidice, care din punct de vedere chimic este asemănătoare cu Re
sina Jalapae. Cercetări recente (7) întreprinse in vederea caracterizării pro
duselor clasice din familia Convolvulaceae (Tubera Jalapae, rezinele Jalapae 
şi Scammoniae) şi a preparatelor lor galenice, prin cromatografie in strat 
subtire, au condus la stabilirea unor spoturi cu fluorescenţă albastră. avind 
Rf-uri specifice. Nu se arată însă constituentul care imprimă fluorescenţa spo
turilor determinate, deşi literatura de specialitate (8, 9, 10) menţionează că 
in tuberele de Jalapa se găseşte şi .0-metil-esculetina. derivat hidroxilat rie 
cumarină (4 oxi-5 metoxi cumarină), o benzo a-pironă, care dă solutii cu 
fluorescenţă albastră in lumina UV, mai puternică in mediu alcahn (11). Co
l'elarea dintre fluorescenta albastră a spoturilor şi existenta unui derivat cu
marinic ar fi putut fi făcută şi avind in vedere decelarea recentă a unui 
compus asemănător in Convolvulus sepium L. (sin. Calystegia sepium R. B.) 
(12). convolvulacee din imediata apropiere pe scara sistematică cu plant:1 
Convolvulus arvensis L. 

Pe baza acestor considerente, ne-am propus să identificăm campusul. care 
in cercetările noastre, întreprinse pentru aprofundarea compozitiei chimice .1 

plantei Convolvulus arvensis L., imprima soluţiilor extractive obţinute o 
fluorescenţă albastră. Pentru realizarea scopului propus, am avut in vedere 
şi legătura filogenetică dintre familiile Solanaceae şi Convolvulaceae (13). 
care după Hutchinson formează ordinul Solanales. Această incadrare siste
matică este bazată pe prezenţa alcaloizilor cu nucleu tropanic (de ex. atro
pina din Atropa belladonna şi convolvina din Convolvulus pseudocantabn
cus), precum şi prin prezenţa P-metil-esculetinei in numeroase specii aparti
nind celor două familii. 

Pentru a verifica existenţa ,8-metil-esculetinei şi în Convolvulus arvensis L .. 
am aplicat metoda de extragere şi identificare elaborată de Dr. Kollo Constantin 
in anul 1939 (14). 
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