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Specia Angelica archangelica L., monument al naturii in tara noastri,
se evident{iaza pe linga uleiul volatil si prin continutul relativ ridicat in
cumarine si furocumarine (2—?5). Umbeliferona — unul dintre reprezen-
tantii acestor compusi — asigurd efectul antinociceptiv al radicinii de
angelica (7). In literatura de specialitate sint unele controverse in privin-
ta continutului radacinii in umbeliferona, scopul nostru fiind elaborarea
unei metode de izolare a acestui compus. Derivatii cumarinici prezinti o
fluorescentd caracteristicd si in solutie alcoolicid neutrd (1, 6), pe baza
acestei proprietdt{i am studiat posibilitatea de dozare a umbeliferonei.

Metodad gi discutii

Din radacinile uscate de angelica de doi ani, s-a efectuat o extractie
conform tehnicii de mai jos:

50 g radicini uscatd maruntitd (II) se trateazd cu 100 ml api fier-
binte, si se lasd in repaus la temperatura camerei timp de o ori, apoi se
filtreaza si se repeti extractia cu incd un volum de 50 ml apa fierbinte
in conditiile amintite. Filtratele apoase reunite (F:) se extrag de trei ori
cu cite 150 ml acetat de etil. Fractia de acetat de etil (F?) rezultati in
volum de cca 450 ml se concentreazi la un volum de cca 100 ml si apoi se
extrage de trei ori cu cite 100 ml solutie de NaHCOs 5%. Fractia de
extract etil acetic rimasid dupa tratarea cu NaHCO: 5% (Fs) se mai spala
de citeva ori cu cantitidti mici de apa distilata, apoi se concentreazi in
vid (aparat Rotavapor).

Se obtine un reziduu de culoare galben-brun cu miros caracteristic
in cantitate de 0,195 g (0,39%).

Aceste operatii de separare sint redate in schema nr. 1. Reziduul
obtinut se dizolva in 10 ml apa distilata, solutia rezultati prezinta o fluo-
rescentd intens albastra si serveste pentru doziri fluorometrice respectiv
inregistrari in UV. Izolarea umbeliferonei din aceasti solutie se reali-
zeazi prin metoda cromatografiei preparative in strat subtire, aplicind
cantitati intre 0,08—0,10 ml. Conditiile de lucru sint redate in schema
nr. 1. Spotul cu valoare Rf si fluorescentd caracteristici etalonului de
umbeliferon3, dupi delimitare se indepirteaz3 si se agiti cu 10 ml ames-
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Fig. nr- 1: Operaliile efectuate In vederea izoldrii umbeliferonei

tec etanol 96°_acetc_mfi. (1:1). Extractia se mai repeta de patru ori cu cite
10 ml amestec amintit. Cantitatea minima de silicagel extrasi, se inde-
pérteaza prin filtrari repetate.

a. Determinarea fluorometrica
Filtratele se completeaza la 50 ml, pipetind din acestea pentru do-
zéri cite 5 ml care apoi se dilueaza la 25 ml cu amestecul de etanol
96° — acctond (1:1). Fluorescenta albastra se determina fata de proba martor
(amestecul de solvent), la_s?pectmfotometrm SPEKOL cu dispozitiv de
fluorometrie FK si a,r_nphflcator suplimentar. Continutul radacinii in
umbeliferonia se determini pe baza curbei de calibrare, obtinuti pentru o
serie de concentratii etalon (0,2—4,0 #g'8 ml). Curba de etalonare este
" redatd in figura nr. 2. Fixarea arbitrara a fluorescentei maxime (T=100%/)
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Fig. nr. 2: Curba de calibrare a umbeliferonei dozati fluorometric

se face la concentratie de 4 ug/8 ml. Rezultatele acestor determiniri sint
redate in tabelul nr. 1. .

Tabelul nr. 1

Rezultatele dozdrii umbeliferonei prin metoda fluorometrica

-y

Cantitatea Fluores-
de umbeli- centa Ecuatia d tei d .
feroni (ug) T, ! tia dreptei de calibrare

0.2 5

0.6 16

1.0 25

1.2 30 b = 24,30

14 37 s, = & 0314

1.6 40 _a=140

20 52 s% = +0721

24 60

28 70 s, = & 1,264

32 s ‘r = 0,999

3.6 87

40 100 y = (24,30 £ 0,314)x + (1,40 30,727

-

b. Determinarea spectrofotometricd

In scopul dozarii spectrofotometrice a umbeliferonei izolate, se inre-
gistreaza spectrul unei solujii etalon de umbeliferoni de concentratie de
1 mg%, intre 200—350 nm. Dintre cele cinci maxime de absorbtie (figura
nr. 3), in scopul evaluirilor cantitative, inregistrarile se efectueazd la
325 nm. Curba de etalonare, redata in figura nr. 4 serveste pentru deter-
minarea acestui compus din radicina de angelica.
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Fig. nr. 4: Spectrele de absorbtie ale seriei etalon
de umbeliferond :



Concluzii

1. Metoda fluorometricid de dozare elaboratd are o sensibilitate mare
(0,2 ng/8 ml) si o reproductibilitate buna, putind fi combinatid cu separa-
rile cromotografice a substantei de dozat. Coeficientul de corelatie a
dreptei de calibrare este excelentd (r = 0,999), iar eroarea seriei de de-
terminari sg = +- 1,264.

2. Inregistrarile spectrofotometrice in domeniul UV la 1ung1mea de
undi de 325 nm, asigurd o dozare mai usor realizabild, metoda prezintd
insi o sensibilitate mai mica (8 rg/ 8 ml). . .

3. Continutul in umbeliferond determinati de noi in radicina uscata
de doi ani este de 18, respectiv 20 mg0,.

L
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Ilona Kiss, G. Rdcz

FLUORMETRICAL AND SPECTROPHOTOMETRICAL ASSAY OF
UMBELLIFERONE ISOLATED FROM THE ROOT OF
ANGELICA ARCHANGELICA L.

Qur method consists in separating umbelliferone from aqueous extractive solu-
tion by preparative thin-layer chromatography, after which the isolated compound
is assayed according to absorption or fluorescence in UV.

The fluorometrical assays are carried out at a radiation of excitation (mercury
vapour lamp) = 366 nm. The method can be easily reproduced and it has great
sensitivity (0.2.4/8 ml).

The spectrophotometrical recordings are made at 323 nm. The umbelliferone
content of the angelica root determined through the two methods is 18 mat, and
20 mgv/y, respectively.
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