Abbildung 1: Senness'trauch
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Einleitung Material und Methoden
Wassrige Extraktionen von Senna Herstellung ,, Zusammengesetzter Analytik von Sennosid A und B [2]
Sennesblatter bzw. Sennesfriichte gehdren zu den Tinnevelly fructus Feigensirup® nach Ph. Helv. [1] Alle Proben mit Extraktionslosung (70% MeOH + 0.2% NaHCO, wéssrig)
Anthranoiddrogen und werden aufgrund ihrer laxierenden o nevely fuctus (Dixa Lot 131351) - 120 g geschnittene Feigen (Hénseler AG, Batch Nr. ;eml”;men ”m: rT::_te'S(zi;anbere'ten nd mitiels HPLE messen.
Wirkung gegen Obstipation eingesetzt. Die in der Droge - . | 2013.07.0252) wurden mit 70 g Tinnevelly-  EESRHASEHEAEEN
_ _ .o Temperaturabhangige Extraktionen zwischen Sennesfrichte (Dixa, Lot: 131351) in 700 g gereinigtem - Oasis Max — Kartusche montieren
enthaltenen erkStOffe Werden SeﬂnOSIde genan Nnt. D|e IN 24-100°C: Wasser wahrend 3 h mazeriert (Bewegungsmazeration Wasch - Meth |
i i - 7 g der geschnittenen Droge wurden in 70 g mittels ~ Ruhrwerk  bei  einer  Umdrehungs- - Yvaschen mit Methano
der Ph. Helv. beSC.h rleb.ene Monﬂog ra_phle CH61 Wasser wahrend 3 h in einem 100 mi geschwindigkeit von 848 U/min. - Konditionieren mit NaHCO,-Lésung (0.2 %)
,Zzusammengesetzter Feigensirup“ enthalt einen Auszug FBundkolben unter RU_ckﬂussHei;trahlert Seladen der Kartusche mit der Probe
- . - NNT ewegungsmazeration mit Hilte eines - Anschliessend wurde koliert bis der Auszug nur noch i
aus Feige und Sennestruchten. Sie wurde bezug“Ch des Magnetruhrers). JL{ropfchenweise® im Becherglas aufgefangen werden - Waschen mit Wasser und Methanol und methanolischer Essigsaure (1%)
: : : k te - Erste Prob hme.
Herstel!ungsprozesses unte_rsucht. . Dazu Wurden_ -Scli)leGg)\A?éerggloner? e;f(())(l)%tgn bei 24, 30, 40, o oI TIEhEnanme - Eluieren mit Freisetzungsgemisch aus MeOH, Wasser, Ameisensaure (70:30:2)
Extraktionen der Sennoside mit Wasser bel O 1, SUSOWIE ' - Der erhaltene Auszug wurde zum Sieden erhitzen und HPLC
: . : : Zeitabhangige Extraktionen zwischen 15-420 Ub ' K affeefilt it Hilfe der Vak
untersc_hledllc_hen Temperaturen und u_nterschledllchen Minuten: Eeiesrs ﬁ;t?ieerr]t_ FreetiEr it e Her VAHHmpHmpe Stationare Phase: C18 TSKGel Saule (4.6 mm x 15 cm), Tosh Bioscience
E_xtrakt_lonsz_elten durchgefuhrt. "Anschlless_end e"rfolgte - 21 g der geschnittenen Droge wurden in Das Fitrat warde mit gereinigtem Wasser bis 20 450 g Mobile Phase A (20%): Acetonitril + 0.1% H,PO,
die Feigensirupherstellung gemass Vorschrift. Wahrend 210 g Wasser bei Raumtemperatur (24°C) in erganzen > Zweite Probenahme. Mobile Phase B (80%): Wasser+ 0.1% H;PO,
des Herstellungsprozesses wurden Proben entnommen, (Bewegungsmazeration mit Hife eines i o wrde i 450 o 7uck Saulentemperatur: 40°C
. . - trakt t
um Aussagen zu machen Uber Faktoren, welche den Magnetrihrers). wahrend 5 Minaten 2u einem Sirap verkocht und mit  Einspritzvolumen: 20
Sennosidgehalt beeinflussen. Insbesondere wurde der - In der ersten Stunde wurden alle 15 gereinigtem Wasser bis zu 940 g erganzt - Dritte  Flyssrate: 1.2 mi/min
] ' ] Minuten Proben gezogen, danach alle 30 Probenahme. _ _
Einfluss der Temperatur und der Zugabe von Feigen auf Minuten. Die letzte Probenahme erfolgte Runtime: 10 min
. . ¥ . nach 420 Minuten. 390 Minuten wurde Detektion: 380
die Sennosidausbeute Uberpruft. ausgelassen etektion: 380 nm
Temperaturabhangige Extraktionen Zeitabhangige Extraktionen
Die Erhohung der Extraktionstemperatur bewirkt kein hoherer
mSB mg/g mSA mg/ : ! : : mSB mg/g mSA mg/
160 7 9 Sennosidgehalt im Extrakt. (Siehe Abbildung 2) Nach der 120 79 7
14.0 - Extraktion bel Raumtemperatur (24°C) wurde der grosste 0o |
120 - Gehalt an Sennosid A (7.6 mg/g) und B (14.1 mg/g) gemessen.
0. Zwischen der Extraktionstemperatur von 30°C und 70°C 8.0
o zeigten sich schwankende Resultate. Deutlich erkennbar ist, o
> 8.0 - i y _ i > 6.0 -
S dass nach der Extraktion der Sennesfrichte bei 80°C bis =
o 100°C geringere Ausbeuten an SA und SB gemessen wurden. 40
40 Moglicherweise zersetzten sich die Sennoside bei diesen
20 Temperaturen unter der Einwirkungszeit von 3 h teilweise. =0
OlglnlalytischerWert 30°C 50°C 70°C 100°C AUS den ReSUltaten In Abblldung 3 ISt erkennbar1 daSS dle 0 15 30 45 60 90 120 150 180 210 240 270 300 330 360 420
Extraktionstemperatur grosste Sennosidausbeute bereits nach 45 min erfolgte. Der Extraktionszeit [min]
Abbildung 2: Darstellung der Ausbeute an Sennosiden bei verschiedenen nach 45 min ermittelte Gehalt fur Sennosid A lag bei 5.3 mg/g Abbildung 3: Darstellung der gemessenen Gehalte an Sennosiden in
Temperaturen im Vergleich zum analytisch ermittelten Wert. ¥ : : Abhangigkeit von unterschiedlichen Extraktionszeiten. Extraktionsmittel
Extraktionsmittel Wasser, t = 3 h. und fur Sennosid B bei 9.9 mg/g' Wasser, 24°C.

Sennosidausbeute nach Extraktion Gemessene Gesamtsennosidmenge

mit Feigen und ohne Feigen wahrend der Feigensirupherstellung
Die Hypothese, dass durch die gleichzeitige Extraktion von
Feigen und Sennesfrichten die Sennosidausbeute verringert
wird, hat sich bestatigt, siehe Abbildung 4. Die Feigen halten
viel Wasser zurlck, womit auch Sennoside zurickgehalten
14.0 - werden. Bel einem Einsatz von 70 g Sennesblattern und 120 g
Feigen verblieb nach dem Kolieren eine Masse von 383.6 g.
Der wassrige Antell betragt demnach ca. 190 g. Die 400 -
Sennosidausbeute konnte bei der Herstellung grosserer
Mengen durch bessere Auspressverfahren (z.B. Schnecken- 2 300
presse) verbessert werden. B
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In Abbildung 5 sind die ermittelten Sennosidgesamtmengen

40 dargestellt, die wahrend der Feigensirupherstellung gemessen 100 -
S | wurden. Die Verluste an Sennosiden wahrend der Herstellung
von Sirup 1 lagen bel 14%, von Sirup 2 bel 33.4 % und von 0 -
0.0 | _ _ ] ] : Nach Nach N{ich Nach Nach N?.Ch Nach Nach
| Extraktion ohne Extraktion ohne Extraktion ohne Extraktion mit ~Extraktion mit  Extraktion mit SWUp 3 bel 177 % Den AUSgangswert Ileferte dle naCh dem Kolieren Slue:den \r%eit”;);:fer; Kolieren Slue:den \r;eitrkzouc:keer; olieren S|ue:den \r/neit”?lfgfer:
Feigen Feigen Feigen Feigen Feigen Feigen . . . . Filtrieren Filtrieren Filtrieren
Kolieren gewonnene Probe, die danach gemass Vorschrift zum iup 1 up i

Sieden erhitzt und mit Zucker verkocht wurde. Die dabei

Abbildung 4: Darstellung der Ausbeuten an Sennosiden nach der beobachteten Verluste waren gering

Extraktion mit Feigen und Extraktion ohne Feigen (je 3 Versuche).

Abbildung 5. Gesamtsennosidmenge in mg, die wahrend des
Herstellungsprozesses des Feigensirups ermittelt wurden.

Diskussion

In dieser Arbeit konnte gezeigt werden, dass bei wassriger Extraktion weder lange Extraktionszeiten noch hohe Temperaturen erforderlich sind, um hohe Ausbeuten an
Sennosiden zu erreichen. Dies erlaubt Zeit- und Energieersparnis. Die optimalen Extraktionsbedingungen sind bei 24°C und 45 Minuten.

Nachdem die Feigensirupherstellung gemass der Monographie CH61 uberpruft wurde, sind einige Optimierungsvorschlage zu diskutieren:

> Die Herstellungsmenge sollte flr einen grosseren Massstab ausgelegt werden. Die derzeit vorgesehene Menge an Sirup betragt nur 1000 ml. Dies ergibt lediglich eine
Charge von 5-10 Flaschen. Dafur kann in Zukunft keine weitergehende Analytik verlangt werden.

> Das Auspressen der Feigen muss optimiert werden. Dies geschieht in der Monographie mit einem Koliertuch. Heutzutage stellt jedoch das Kolieren von Hand eine
veraltete Methode dar. Allein schon die Beschaffung eines Koliertuchs ist schwierig. Der Begriff ,,Koliertuch* erwies sich in Labormaterialfirmen, Apotheken oder
Filterfirmen als unbekannt. Das wiederspiegelt die Tatsache, dass heutzutage kaum mehr koliert wird.

> Um die Ausbeute zu erhohen, ist ein mechanisches Auspressen der Drogenmasse z.B. mit einer Schneckenpresse erforderlich. Dazu bedarf es ebenfalls einer
erweiterten Chargengrosse. Damit ergibt sich voraussichtlich auch eine bessere Reproduzierbarkeit. Dementsprechend lassen sich auch GMP-Anforderungen einhalten,
was bei der in der Monographie vorgesehenen Koliermethode nicht der Fall ist.
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