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1. Dane Klienta

Nazwa i adres
Klienta

Mateusz
SmatChem.pro
ul.Piekna  61/3
Poznan

Kurlus

60-589

Numer Umowy/
Zlecenia  ustug
laboratoryjnych/
Zeecenia

wevsmekenege”

ZK/14/03/2023

niepotrzebne skresli¢

11. Miejsce wykonania badan

Nazwa i adres
wykonawcy

Sie¢ Badawcza tukasiewicz - PORT Polski Osrodek Rozwoju Technologii, ul.
Stabtowicka 147, 54-066 Wroctaw

Tel: +48 71 734 7777, email: biuro@port.lukasiewicz.gov.pl

Nazwa/-y
laboratorium/-
ow

Laboratorium Analiz Spektroskopowych i Spektrometrycznych

111. Identyfikacja obiektéw do badan

Numer
Protokotu
przyjecia
obiektéw do
badan

0322-23

Data przyjecia
obiektéw do
badan

2023-03-29

Metoda
pobrania
obiektéw do
badan

Prébki pobrane przez Klienta bez podania metody pobrania

Dane dostarczone
przez Klienta, w
tym informacje od

Nie dotyc
Klienta ktére L
mogg wptywac na
waznos¢ wynikow
Dodatkowe ,
. . Nie dotyczy
informacje

P-15-F-0I-Q'ed.15, obowigzuje od: 2022.08.08
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IV.  Informacje o obiektach do badan
Opis obiektu Nr identyfikacyjny/nazwa obiektu WIEIkOSC, obiektu Kod obiektu
. , . do badan (masa/ .
do badan do badan nadana przez Klienta o, . do badan
objetos$é/ wymiary)
o Chlorowodorek johimbiny
Chlorowodorek johimbiny (CAS: 65-19-0) g 23-20238
. Chlorowodorek hordeniny
Chlorowodorek hordeniny (GAS: 602703-2) lg 23-2024B
Alf holl Alfosceran choliny | 93-20258
osceran choliny (GAS: 28319-77-9) 8
Noopept Noopept (GAS: 157115-85-0) lg 23-20268
Fasoracetam Fasoracetam (CAS: g 23-20278
110958-19-5)
Apigenina Apigenina (GAS: 52CB6-5) lg 23-20288
Luteolina Luteolina (CAS: 491-70-3) g 23-20298
lkaryna lkaryna (CAS: 489-320) g 23-20308
Piperyna Piperyna (CAS: 94-62-2) I's 23-20318
Hial . q Hialuronian sodu | 93-20328
ialuronian sodu -
(GAS: 9004-61-9) g
. Siarczan agmatyny
Siarczan agmatyn I 23-20338
larczan agmatyny (GAS: 2482-00-0) 8
Emoksypina Emoksypina (CAS: 2364-75-2) : 23-20358
Ambroksan Ambroksan (CAS: 6790-58-5) g 23-20368

V.Realizacja i wyniki badan*

Nazwa
laboratorium

Laboratorium Analiz Spektroskopowych i Spektrometrycznych

Cel badania

Do celéw wewnetrznych zamawiajgcego

P-15-F-01-Q ed.15, obowigzuje od: 2022.08.08
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Wyniki mogg by¢
stosowane w
obszarze
regulowanym
prawnie:

O Tak - W metodach ..o .
(wymien metody)

8 Nie

Data
rozpoczecia
badania

2023-04-11

Data zakoriczenia
badania

2023-04-11

Identyfikacja
wyposazenia
pomiarowego
(nazwa, typ)

Spy-Lab-BADD-000358-A1 (Spektrometr NMR600 MHz)

Metoda
badawcza
(nazwa, numer
\i/d\(/jc;:ia < mi?)tla Badanie czystosci zwigzkow organicznych technikg NMR - badanie iloSciowe,
( Ay) N, y PB-Spy-Lab-02, edycja dziewiata z dnia 2020-04-01 (zakres 10 - 100%) (A)
(P-AB...) lub
(W)
VI.Wyniki
Nazwa obiektu Kod praébki Badany parametr Jednostka
+ niepewnosé
Chlorowodorek 23-2023B 92,68 + 0,18
johimbiny
Chlorowodorek 23-2024B Nie wykryto
hordeniny
. 23-
Alfosceran choliny 50258 Cavstodd 98,50+ 0,18
zystosé
73- (zawartosé)
Noopept 50268 97,82 +0,18
23-
Fasoracetam 50278 96,33+0,18
Apigenina 23-20288 98,17 £ 0,21

P-15-F-01-Q ed.15, obowigzuje od: 2022.08.08
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Luteolina 23-20298 96,52 £+ 0,21
Ikaryna 23- 99,55 + 0,18
y 20308 22 =5
Piperyna 23- 97,09 + 0,21
pery 20318 =S
Siarczan agmatyny 23-20338 97,47 £0,18
Emoksypina 23- 97,69 + 0,18
s 20358 DI ES
Ambroksan 23- 99,99 + 0,21
20368 T

VII. Dodatkowe informacje VII.

1. Opis metody badawczej:

Pomiar gNMR (ilosciowy NMR) za pomocg Spektroskopii Magnetycznego Rezonansu Jgdrowego (NMR) z
wykorzystaniem rezonansu jagder IH.

VII. 2. Dodatkowe informacje o wyposazeniu pomiarowym:

Pomiary wykonano na sondzie BBFO w temperaturze 300 K.

VIl. 3. Przygotowanie prébek:
Uzyto 5 mm probéwek NMR, w ktérych umieszczono po 600 gl- roztwordéw badanych substancji i wzorcow

integracyjnych przygotowanych z nawazek rzedu 10 mg rozpuszczonych w 1000 gl odpowiednich
rozpuszczalnikow deuterowanych.

VII.4. Wzorce integracyjne:

Spy-Lab-D-42/02 - Tereftalan dimetylu (Sigma Aldrich; CAS: 120-61-6; nr katalogowy / nr serii: 07038
/ BCBZ7645). Spy-Lab-D-53/01 - Kwas maleinowy (Sigma Aldrich; CAS: 110-16-7; nr katalogowy / nr
serii: 92816 / BCCC6481).

Spy-Lab-D-60/01 - Dimetylosulfon (Supelco; CAS: 67-71-0; nr katalogowy / nr serii: 41867 /
BCCH9571).

VIL.5. Obliczenia:
Na podstawie ponizszego wzoru wyznaczono czysto$¢ analitu:

o 1 Nstd M ms,d

1 Std
sid NI Ms,d "y gdzie:

Ix - intensywnosci (pole powierzchni pod krzywa) wybranego sygnatu analitu na widmie NMR
Istd - intensywnosci (pole powierzchni pod krzywa) wybranego sygnatu wzorca na widmie NMR

P-15-F-01-Q ed.15, obowigzuje od: 2022.08.08



Nx - liczba protondéw bioracych udziat w rezonansie analitu
Nstd - liczba protondéw bioracych udziat w rezonansie wzorca
MX - masa molowa analitu Mstd - masa

molowa wzorca mx - masa nawazki

materiatu badanego mstd - masa
nawazki wzorca pstd — czysto$¢ wzorca
wewnetrznego

Czystosc podano jako srednig z dwdch pomiardw spetniajgcych kryteria akceptacji wyniku.

VII.6. Widma NMR:
W kazdym przypadku pokazano reprezentatywne widmo dla jednego z pomiardéw:

P-15-F-01-Q ed.15, obowigzuje od: 2022.08.08
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gNMR, Spy-Lab-D-53/01 Chlorowodorek johimbiny (MA, 23-2023B), DMSO, nawazka I, 2023-04-11

L Uk A Aﬂ,..l.. Aain

88.24

1000.00

13

12 1" 10 9 8 7 6 5 4 3 2 1 PR

Widmo 'H gqNMR, Chlorowodorek johimbiny (23-20238), kwas maleinowy (Spy-Lab-D-53/01) w DMSO-d6.

I H NMR, Chlorowodorek hordeniny in D20

Widmo 'H NMR,

P-15-F-01-Q

obowigzuje od: 2022.08.08
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7.5 7.0 6.5 6.0 5.5 5.0 4.5 4.0 3.5 3.0 2.5
Chlorowodorek hordeniny (23-20248) w D20. Nie wykryto chlorowodorku hordeniny.
ed. 15,
q_NMR, Spnyabe753/Ol Alfosceran choliqy (MA, 23-2025B) , D20, nawazka I, 2023-04-11
L | A N |
E 4 L
8/ 1%
g g
T T T | iR T T T T S P | e 1T
7.5 7.0 6.5 6.0 5.5 5.0 a5 4.0 35 3.0 25 ppm

Widmo 'H qNMR, Alfosceran choliny (23-20258), kwas maleinowy (Spy-Lab-D-53/01) w DIO.

gNMR, Spy-Lab-D-53/01 Noopept (MA, 23-2026B) , DMSO, nawa z ka 1,2023-04-11

Widmo 'H gNMR, (23-20288B),

w DMSO-d6.

P-15-F-01-Q ed.15, obowiazuje od: 2022.08.08
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95 90 85 80 75 7.0 6.56.0 55 50 45 40 35 30 25 20 15 10 ppm

Noopept kwas maleinowy (Spy-Lab-D-53/01)

gNMR, Spy—Lab—D—-53/01 Fasoracetam (MA, 23-2027B),DMSO, nawazka I, 2023-04-11

8
g

T T T T T T T T T T

9.5 9.0 8.5 8.0 7.5 7.0 6.5 6.0 5.5 5.0 4

198.09

T T T 2] T T T T

.5 4.0 3.5 3.0 2.5 2.0 1.5 1.0
ppmWidmo 'H qNMR, Fasoracetam (23-2027B), kwas maleinowy (Spy-Lab-D-53/01) w DMSO-d6

Widmo 'H gNMR, (23-20268), w DMSO-d6.

P-15¢F-01-Q obowigzuje od: 2022.08.08
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qNMR, Srpiy—Lab—D—60/Ol Arpiigenin (DS, 23-2028B) , DMSO, nawazkal, 2023-04-11
| 1 [ J
|
‘nf g
@« 1
& g
; [ ; : e . S D P e — e e e ==
14 13 12 11 10 9 8 7 6 5 3 2 1 ppm

Apigenina

dimetylosulfon (Spy-Lab-D-60/01)

qNMR,

Widmo 'H gNMR,

Spy—Lab—D-42/02 Luteolina (DT, 23-2029B),DMSO, nawazka I, 2023-04-11

(23-2028B),

w DMSO-d6.

P-15-F-01-Q ed.15, obowiazuje od: 2022.08.08
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g I°
g |8
T T T T T g G500 AL ik | T T T T T R (P | S |
14 13 12 11 10 9 8 T 6 5 4 3 2 1 ppm
Widmo 'H qNMR, Luteolina (23-20298), tereftalan dimetylu (Spy-Lab-D-42/02) w DMSO-d6.
gNMR, Spy-Lab-D-53/01 Ikaryna (MA, 23-2030B) , DMSO, nawazka 1, 2023-04-11
| | I Y OO PO 1L,h1,-._ )
5 8
5 g
T T T T T T T BT TR R T | T T T T B
13 12 i1 10 9 8 7 6 5 L] 3 2 1 ppm

Widmo 'H gNMR, (23-20268), w DMSO-d6.

P-15¢F-01-Q obowigzuje od: 2022.08.08



lkaryna kwas maleinowy (Spy-Lab-D-53/01)

ed.
15,

Widmo 'H gNMR, (23-20288B), w DMSO-d6.

P-15-F-01-Q ed.15, obowiazuje od: 2022.08.08
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gNMR, Spy-Lab-D-42/02 Piperyna (DT, 23~203lB),, DMSO, nawazka I, 2023-04-11

000.
213.86

®
o
©
o
~
2]
N
o
o
n
o
=}
o
o
o
=3

Widmo 'H qNMR, Piperyna (23-20318), tereftalan dimetylu (Spy-Lab-D-42/02) w DMSO-d6.

gNMR, Spy-Lab-D-53/01 Siarczan agmatyny (MA, 23-2033B), D20, nawazka I, 2023-04-11

—

555.27

I T 1 1 1 ]

8.0 7.5 7.0 6.5 6.0 55

] I I
5.0 45 4.0 35 3.0 2.5
Siarczan agmatyny (23-2033B), kwas maleinowy (Spy-Lab-D-53/01) w D20.

Widmo 'H gNMR,

2.0 1.5 ppm

P-15-F-01-Q ed.15, obowigzuje od: 2022.08.08
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gNMR, Spy—Lab—D—S3/01 Emoksypina (MA, 23—2035B) DMSO, navvlvaz].ca I, 3033—04—}1
& 8
g g
T T T T T D T T T 23 T T T T T | iR
16 15 14 13 12 1 10 9 8 T 6 5 4 3 2 1 ppm
Emoksypina (23-20358), kwas maleinowy (Spy-Lab-D-53/01) w DMSO-d6.
7.0 6.5 6.0 5.5 5.0 4.5 4.0 3.5 3.0 2.5 2.0 1.5 1.0 0.5 ppm

P-15-F-01-Q ed.15, obowigzuje od: 2022.08.08



VIII. Autoryzacja

Badanie Imie i nazwisko Janusz Skonieczny
wykonat* ** Stanowisko Gtéwny Specjalista - Kierownik Laboratorium
Imie i nazwisko Janusz Skonieczny
Wyniki Stanowisko Gtéwny Specjalista - Kierownik Laboratorium
autoryzowat
Data i podpis J023.0820 )

gNMR, Spy-Lab-D-60/01 Ambroksan (DS, 23-2036B), CDC13, nawazka I, 2023-04-11
’

D e

80.82
1000.00

T T o n . T e

IX Widmo 'H qNMR, Ambroksan (23-2036B), dimetylosulfon (Spy-Lab-D-60/01) w CDC13.

X.  Realizacja i wyniki badan*

Nazwa
laboratorium

Laboratorium Analiz Spektroskopowych i Spektrometrycznych

Cel badania

Do celéw wewnetrznych zamawiajgcego

Wyniki mogg by¢
stosowane w
obszarze
regulowanym
prawnie:

Tak -wmetodach ..o .
(wymien metody)

Nie

Widmo qNMR,

P-15-F-01-Q ed.15, obowigzuje od: 2022.08.08
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Data
rozpoczecia 2023-04-03
badania

Data zakoriczenia

badania 2023-04-18

Identyfikacja
wyposazenia Ultrawysokosprawny chromatograf cieczowy z detektorem UV-VIS z matrycg diodowa
pomiarowego UltiMate 3000 (Dionex)

(nazwa, typ)

Metoda
badawcza
(nazwa, numer
edycji, data
wydania, symbol | Analiza zawartoéci hialuronianu sodu metodg HPLC-SEC-DAD (N)
(A), (N),
(P-AB...) lub

(W)

X. Wyniki

Kod prébki | Badany parametr Jednostka Wynik £ odchylenie standardowe

mg/kg 952833,0 +4785,8
23-20328 Zawartosc¢ hialuronianu sodu
(0/0) (95,3

Xi. Dodatkowe informacje
a.Przygotowanie probki do analiz

Do badan odwazono od ok. 0,012 g prébki do kolby 25 ml i uzupetniono 0,05 M diwodorofosoforanem potasu
PH 7,0. Prébke rozciericzono i wymieszano na mieszadle typu vortex. Do analiz przygotowano takze prdbke
Slepg rozpuszczalnikowg. Tak przygotowane prébki nastrzykiwano na kolumne chromatograficzng. Do badan
wykorzystano rozpuszczalniki czystosci HPLC.

b. Parametry metody HPLC-SEC-DAD
Temp. pieca kolumn 300C
Temp. autosamplera 150C
Kolumna chromatograficzna BioSep SEC-52000, mm,5 (Phenomenex)
Faza ruchoma 0,05 M diwodorofosforan potasu PH 7,0

P-15-F-01-Q ed.15, obowigzuje od: 2022.08.08
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Predkosc¢ przeptywu fazy ruchomej 0,7 mL/min
Program gradientu faz izokratyczny
Objetosé nastrzyku 40 PL
Dtugosc fali detektora 205 nm
Parametry kalibracji 16-255 mg/l, 5 punktéw kalibracyjnych

r? (HIA)=0,9997

Do badan zastosowano wzorzec hialuronianu sodu (USP kat. nr 1614159, Lot FOM296).
XIl. Autoryzacja

Badanie Imie i nazwisko Anna Czajkowska

wykonat* ** Stanowisko Gtéwny Specjalista - Starszy Inzynier Badan
Imie i nazwisko Anna Czajkowska

Wyniki . . .. . ,
Stanowisko Gtéwny Specjalista - Starszy Inzynier Badan

autoryzowat

* w przypadku badan wykonywanych przez kilka laboratoriéw lub autoryzowanych przez rézne osoby nalezy powieli¢ nastepujgce sekcje:
V. Realizacja i wyniki badan; VI. Wyniki; VII. Dodatkowe informacje; VIII. Autoryzacja.

** oznaczenia metod i wynikéw: (A) - badanie akredytowane z Zakresu Akredytacji PCA AB 1661, (N) - badanie nieakredytowane, (P-AB...)
- badanie akredytowane w Zakresie Akredytacji zewnetrznego laboratorium dostarczajgcego ustugi, gdzie AB... oznacza numer akredytacji
zleceniobiorcy, ktéry nalezy wpisaé w wykropkowane miejsce; (W) - badanie nieakredytowane wykonane przez zewnetrznego
podwykonawce.

*** w razie potrzeby powieli¢ wiersz ,,Badanie wykonat”.

Laboratorium nie ponosi odpowiedzialno$ci za pobranie i transport obiektéw do badan, jesli zostaty pobrane i dostarczone przez Klienta.
Wyniki badan nie uwzgledniajg etapu pobierania obiektow do badan. Wyniki badan, stwierdzenia zgodnosci/niezgodnosci odnoszg sie
wytgcznie do otrzymanego obiektu do badan (prébki).

Sprawozdanie bez pisemnej zgody laboratorium nie moze by¢ powielane inaczej, jak tylko w catosci. Laboratorium ponosi odpowiedzialno$¢é
za wszystkie informacje w Sprawozdaniu z badan, za wyjgtkiem informacji dostarczonych przez Klienta. Termin zgtaszania skarg nie moze
przekraczaé 2 tygodni od daty wystania Sprawozdania z badan. Skargi mozna kierowaé na adres: iakosc@port.lukasiewicz.gov.pl.

Laboratorium podaje niepewnosc: na zyczenia Klienta, przy ocenie zgodnos$ci z wymaganiami, gdy jest istotne dla waznosci lub zastosowania
wynikéw badan. W przypadku podawania niepewnosci, laboratorium okresla niepewnosé, jako niepewnos¢ rozszerzong przy poziomie
ufnosci 95% i wspotczynniku rozszerzenia k=2. Wynikom ponizej (<) powyzej ( > ) zakresu akredytacyjnego laboratorium nie podaje
niepewnosci.

Wyniki ze znakiem < oznaczaja, ze wyniki znajduja sie ponizej granicy oznaczalnosci metody badawczej, natomiast wyniki ze znakiem >
oznaczajg, ze wyniki znajduja sie powyzej zakresu akredytacji i nie s3 akredytowane. Podana niepewnos$¢ pomiaru nie obejmuje etapu
pobierania obiektéw do badan.

Sprawozdanie sporzadzono w 2 jednobrzmigcych egzemplarzach:
Egzemplarz nr 1 - dla Laboratorium
Egzemplarz nr 2 - dla Klienta

P-15-F-01-Q ed.15, obowigzuje od: 2022.08.08



Stanowisko

Imie i nazwisko

Data i podpis

) Gtéwny Specjalista . §‘\:
S dzit
porzadzl Kierownik Laboratorium Janusz Skonieczny 2023-04-20
Zatwierdzit Starszy Specjalista ds.

Koordynacji Laboratoriow

Marta Matycha

e e
N Fl

KONIEC SPRAWOZDANIA Z BADAN

P-15-F-01-Q ed.15, obowigzuje od: 2022.08.08







