Teil | Tetracyclinhydrochlorid 1/3

Tetracyclinhyd rochlorid Tetracyclini hydrochloridum
(Ph. Eur. 11.0)

Loslichkeit: Loslich in Wasser, schwer 16slich in Ethanol (96% V/V), praktisch unléslich in
Aceton. Die Substanz 16st sich in Alkalihydroxid- und Alkalicarbonat-Losungen. Beim Stehen-
lassen entsteht eine Triibung durch sich abscheidendes Tetracyclin.

Zur Priifung erforderlich:
> Identitdt: Ca. 27 mg.
» Qualitatssicherung: Ca. 1,1 g.

Identitat

1. Organoleptik
Gelbes, kristallines Pulver.

2. Diinnschichtchromatographie (Ph. Eur. 11.0)
Octadecylsilyliertes Kieselgel Fs,.
Untersuchungslosung: 5 mg Substanz in Methanol zu 10 ml
16sen.
Referenzlosung a: 5 mg authentische Substanz in Methanol zu
10 ml I6sen.
Referenzlosung b: 5 mg authentische Substanz, 5 mg Demeclo-
cyclinhydrochlorid und 5 mg Oxytetracyclinhydrochlorid in
Methanol zu 10 ml 16sen.
Aufzutragende Menge: Je 1 pl.
FlieBmittel: Acetonitril - Methanol - Oxalsdure-Losung Der Hauptfleck der Untersu-

(6,3 % m/V, mit konz. Ammoniak-Losung (25% m/m) auf pH 2  chungslésung entspricht in

einstellen) (1+1+3). Farbe, Lage und GréBe dem

Laufhéhe: 15 cm. Fleck der Referenzlésung (a).
Die drei Substanzen der

Lauf'zelt: Ca- 20 min. Referenzlésung (b) wurden
» Fliefmittel abdunsten deutlich voneinander

» Detektion im UV-Licht (254 nm). getrennt.
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3. Reaktionen (Ph. Eur. 11.0, DAC 2020 Al)

A.

>

v
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2 mg Substanz in 5 ml konz. Schwefelsdure (96% m/m) l6sen

Losung in 2,5 ml Wasser eingiefien.

20 mg Substanz in 2 m] Wasser losen

Mit 0,1 ml verdiinnter Salpetersdure (12,5% m/V) versetzen
0,4 ml Silbernitrat-Losung (4,25% m/V) zugeben
Umschiitteln und stehen lassen

Niederschlag abfiltrieren

Dreimal mit je 1 ml Wasser waschen

In 2 ml Wasser suspendieren

1,5 ml Ammoniak-Lésung (17% m/V) zugeben.

Violettfarbung.

Gelbférbung.

WeiBer, sich zusammenbal-
lender Niederschlag.

Der Niederschlag l6st sich
leicht, wobei sich einige
gréBere Partikel evtl. nur
langsam lésen.

Einige Untersuchungen zur Qualitatssicherung

1. Reinheit (Ph. Eur. 11.0)
A. pH-Wert:

» 0,1 g Substanz in 10 ml aufgekochtem und wieder abgekiihl-

>

B.
» Ca. 1,000 g Substanz, genau gewogen, bei 60 °C 3 h lang bei
héchstens 0,7 kPa trocknen.

tem Wasser 10sen
Mit Universalindikatorpapier den pH-Wert bestimmen.

Trocknungsverlust:

Der pH-Wert muss zwischen
1,8 und 2,8 liegen.

Der Trocknungsverlust darf
héchstens 2,0% betragen.

. Weitere Prifungen (Ph. Eur. 11.0)

In der Apotheke durchfiihrbar: Sulfatasche.
Des Weiteren: Spezifische Drehung, Verwandte Substanzen (Fliissigchromatographie),
Bakterien-Endotoxine (bei Tetracyclinhydrochlorid zur Herstellung von Parenteralia), Gehalts-
bestimmung (Fliissigchromatographie).
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Charakterisierung

Tetracyclinhydrochlorid

(4S,4a8,5a8,6S,12aS)-4- (Dimethylamino)-3,6,10,12,12a-pentahydroxy-6-methyl-1,11-dioxo-
1,4,4a,5,5a,6,11,12a-octahydrotetracen-2-carboxamid-hydrochlorid

OH O OH O O

- HCI

M, = 480,9

Antibiotikum
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. Dronabinolum
DronabanI A%-Tetrahydrocannabinol
(DAC 2021) A%-THC

Loslichkeit: Praktisch unléslich in Wasser, leicht 16slich in Ethanol (96% V/V) und Glycerol
(85% m/m), 16slich in fetten Olen.

» Zur Priifung erforderlich:
» Identitit: Ca. 3 mg.

Identitat

1. Organoleptik
Fast farblose bis hellgelbe, 6lige Fliissigkeit, an der Oberflidche evtl. blassviolett, oder harzartige,
hellgelbe Masse.

2. Diinnschichtchromatograhie (DAC 2021, DAC 2021 Al)
Kieselgel (F,s54).
Untersuchungsléosung: 2 mg Substanz in 2 ml Methanol.
Referenzlosung: 2 mg authentische Substanz in 2 ml Methanol.
Aufzutragende Menge: Je 2 pl.

Flieimittel: Petrolether — tert-Butylmethylether (80 + 20). Die Chromatogramme der
Laufhéhe: 6 cm. Untersuchungslésung und
Laufzeit: Ca. 15 min der Referenzlbsung zeigen
» Fliemittel abdunsten violettrote Flecken mit

gleicher Intensitat und

» Mit Vanillin-Reagenz (RV) bespriihen. gleichem Rf-Wert.

3. Reaktion (DAC 2013)
» 10 mg Dimethylaminobenzaldehyd mit 1 ml konzentrierter
Schwefelsdure (96% m/m) mischen
» 1 mg Substanz zugeben. Bréunlich rote Férbung.

4. Weitere Priifungen (DAC 2021)

In der Apotheke durchfiihrbar: Keine
Des Weiteren: IR-Absorptionsspektrum, verwandte Substanzen (Flissigchromatographie),
Gehaltsbestimmung (Fliissigchromatographie).
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