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INSTRUKCJA DO CWICZEN LABORATORYJNYCH

CWICZENIE 1. BADANIE CZYSTOSCI SUBSTANCII
LECZNICZYCH

CELE CWICZENIA

e zapoznanie sie z teoretycznymi podstawami okreslania zanieczyszczen produktow lub
substancji leczniczych

e nabycie umiejetnosci praktycznego przeprowadzania badania czystosci produktu lub substancji
leczniczej zgodnie z wymaganiami farmakopealnymi

e ksztattowanie umiejetnosci analizy i interpretacji uzyskanych wynikéw

PODSTAWY TEORETYCZNE

Aby produkt bgdz substancja lecznicza mogty by¢ dopuszczone do obrotu, muszg spetniac scisle
okreslone normy czystosci. Wymagania te sg zapisane w monografiach Farmakopei (dla
produktdw farmakopealnych), a dla produktéw pozafarmakopealnych — w odpowiednich
normach przemystowych. W praktyce oznacza to, ze nawet jesli produkt zawiera prawidtowg
ilos¢ substancji czynnej, moze zostac¢ zdyskwalifikowany, jesli przekroczone sg dopuszczalne
poziomy zanieczyszczen.

Zanieczyszczenia dzieli sie na dwie gtéwne grupy:
e zanieczyszczenia niespecyficzne — zwigzane z procesem wytwarzania i aparatura.
Ich Zrédtem moga by¢:
- surowce i rozpuszczalniki stosowane w syntezie,
- woda procesowa,
- elementy aparatury (zanieczyszczenia jonami metali),
- typowe nieorganiczne domieszki (np. chlorki, siarczany, sole amonowe, jony metali).
e zanieczyszczenia specyficzne — zwigzane bezposrednio z dang substancja:
- produkty uboczne syntezy,
- potprodukty,
- produkty rozktadu powstajgce w trakcie przechowywania pod wptywem S$wiatta,
wilgoci, temperatury lub proceséw hydrolizy, utleniania, redukcji i innych.

Farmakopea podaje ogdlne metody okresSlania zanieczyszczen niespecyficznych (np. popiot,
strata po suszeniu, jony chlorkowe, azotanowe, siarczanowe, sole amonowe, Ba?*, Mg?*, Ca%*,
Fe?*/Fe®*, metale ciezkie w przeliczeniu na otéw — Pb?*). Natomiast metody okreslania
zanieczyszczen specyficznych opisane s3 w monografiach szczegétowych poszczegdlnych
substancji.

Ocena czystosci opiera sie na poréwnaniu badanej prébki z:
1. roztworem wzorcowym, ktéry zawiera dopuszczalng, Scisle okreslong ilosé
zanieczyszczenia,
2. probka kontrolng, tzw. proba slepa, ktéra zawiera wode destylowang lub inny
rozpuszczalnik i te same odczynniki w tych samych ilosciach co prébka badana.

Produkt/substancje uznaje sie za spetniajgcg wymagania, gdy:

e zabarwienie/zmetnienie/opalizacja po dodaniu odczynnikéw (zgodnych z procedura
oznaczenia) w prébce badanej nie sg intensywniejsze niz w roztworze wzorcowym,



e albo wynik oznaczenia prébki badanej nie rézni sie istotnie od tego, uzyskanego dla
préby Slepej (jesli stuzy ona do stwierdzenia ,braku” zanieczyszczenia).

Czasem probke nalezy wczesniej przygotowac tak, by wtasciwosci badanej substancji nie
fatszowaty wyniku oznaczenia (np. substancje redukujgce — w bezposredniej reakcji z AgNOs na
obecnos$¢ jonow chlorkowych mogg zredukowaé Ag* do metalicznego srebra, co daje fatszywe
whioski). W takim przypadku stosuje sie postepowanie podane w monografii szczegétowej.

OKRESLANIE ZANIECZYSZCZEN

Warunki prowadzenia badan
Jesli monografia nie przewiduje inaczej:

e uzywa sie bezbarwnych/prawie bezbarwnych probdéwek o srednicy 16 mm i dtugosci
160 mm,

e odczynniki dodaje sie w podanej kolejnosci,

e obserwacje wykonuje sie zwykle po 5 minutach, patrzgc z gory, przy swietle dziennym
przechodzgcym,

e tto obserwaciji:
o zmetnienia biate - do obserwacji stosuje sie tto matowe czarne,
o zmetnienia barwne i reakcje barwne - do obserwacji stosuje sie tto matowe

biate,
probéwki trzyma sie w odlegto$ci 20-50 mm od tta.

Ze wzgledu na to, ze oceny uzyskanych wynikéw dokonuje sie metody porédwnawcza
(wzrokowo), warunki oznaczenia probki badanej i prébki odniesienia muszg by¢ takie same.

Zanieczyszczenia ,mineralne”

Popidt to pozostatos¢ mineralna po wyprazeniu substancji badanej. W wyniku prazenia prébki
w wysokiej temperaturze sktadniki organiczne ulegajg utlenieniu do lotnych produktéw
(gtéwnie CO,, H;0, tlenki azotu), natomiast sktadniki mineralne pozostajg jako trwata
pozostatos¢ stata. Masa tej pozostatosci pozwala wykazaé, czy prébka zawiera istotne ilosci
domieszek zwigzkdéw nieorganicznych.

W celu wykonania badania okoto 1 g préobki umieszcza sie w uprzednio wyprazonym do statej
masy tyglu i ostroznie ogrzewa w celu usuniecia wody oraz zweglenia substancji, a nastepnie
prazy w temperaturze okoto 600°C do uzyskania statej masy. Jesli pozostatos¢ ma barwe szarg
(zawiera niespalony wegiel), dodaje sie roztwér azotanu amonowego, odparowuje i ponownie
prazy. Po kazdym prazeniu tygiel chtodzi sie w eksykatorze i wazy, az réznica miedzy kolejnymi
wazeniami nie przekracza £0,5 mg. Wynik wyraza sie w przeliczeniu na substancje bezwodna.

Popidt siarczanowy — oznaczenie wykonuje sie w obecnosci stezonego kwasu siarkowego
(1,762 kg/l), ktéry powoduje przeksztatcenie wielu kationédw w trwate, nielotne siarczany.
Zapobiega to stratom wynikajagcym z tworzenia lotnych chlorkéw, tlenkéw czy weglanow
podczas prazenia i zapewnia wiekszg powtarzalnosé wynikéw.

W celu wykonania badania okoto 1 g prébki umieszcza sie w tyglu, zwilza stezonym kwasem
siarkowym i ogrzewa do zaniku biatych dymow, a nastepnie prazy w temperaturze okoto 600°C
do uzyskania statej masy. Po ochtodzeniu w eksykatorze tygiel wazy sie do momentu, gdy
réznica miedzy kolejnymi wazeniami nie przekracza +0,5 mg. Wynik wyraza sie w przeliczeniu
na substancje bezwodna.

Popidt nierozpuszczalny w HCl pokazuje frakcje mineralng, ktéra nie przechodzi do roztworu w
kwasie solnym (np. piasek, krzemionka). Uzyskany popiot traktuje sie HCI (105 g/l), ogrzewa we
wrzeniu, sgczy przez tygiel saczacy, przemywa do zaniku reakcji na chlorki i suszy do statej masy.



Wykrywanie anionéw i kationéw

W wiekszosci préob jonowych obserwuje sie opalizacje (lekkie zmetnienie) lub zabarwienie
roztworu, poniewaz zawartosc¢ zanieczyszczen w prdobce badanej jest bardzo mata.

e Azotany (NO3)

Obecnos¢ azotandw wykrywa sie za pomocg reakcji z difenyloaming w srodowisku kwasu
siarkowego. Azotany utleniajg difenyloamine, powodujac powstanie niebieskiego kompleksu.
Brak zabarwienia w poréwnaniu do préby Slepej wskazuje na brak zanieczyszczenia azotanami.

NOs + difenyloamina + H2SO4 - niebieski kompleks
e Chlorki (CI)

Obecnos¢ jonédw chlorkowych wykrywa sie w reakcji z jonami srebra w Srodowisku kwasu
azotowego, co prowadzi do powstania biatego osadu chlorku srebra. Analizowana prébka
spetnia wymagania, jesli opalizacja/zmetnienie nie jest intensywniejsze niz to, obserwowane
W roztworze wzorcowym.

Ag*+ Cl-> AgCIl

e Siarczany (50,%)

Obecnos¢ siarczanéw wykrywa sie w reakcji z chlorkiem baru w s$rodowisku kwasnym,
co prowadzi do powstania biatego osadu siarczanu baru. Po 15 min porédwnuje sie zmetnienie
z roztworem wzorcowym lub z woda. Zmetnienie w analizowanej prébce nie moze byc
intensywniejsze niz w roztworze wzorcowym.

BaZ*+ S04% > BaS04,
e Magnez (Mg*)

Zanieczyszczenie jonami magnezowymi wykrywa sie przez reakcje tworzenia barwnego
kompleksu z zétcienig tytanowg w srodowisku zasadowym. Po 5 min poréwnuje sie zabarwienie
z prébka wzorcowego roztworu siarczanu magnezu.

Mg?* + zbtcien tytanowa —> czerwony kompleks
e Potas (K*)

W celu wykrycia obecnosci jonéw potasu przeprowadza sie reakcje z heksa(nitrito-
N)kobaltanem (l1l) sodu w etanolu. W wyniku reakcji powstaje z6tty osad heksanitrokobaltanu
(1) potasu. Po 5 min analizowany roztwoér poréwnuje sie z probg slepa. Brak réznicy pomiedzy
probkami Swiadczy o braku zanieczyszczenia kationami potasowymi.

K*+ [Co(NO2)s]* > K3[Co(NO2)s]\
e Bar (Ba%*)

Obecnos¢ kationdw baru w préobce wykrywa sie dwiema metodami, ktdére prowadza
do powstania biatego osadu siarczanu baru. W pierwszej metodzie do roztworu prébki dodaje
sie kwas siarkowy, w drugiej — wode gipsowa (nasycony wodny roztwor siarczanu (VI) wapnia)
i kwas solny. W obu przypadkach po 5 min analizowany roztwér poréwnuje sie z prébg Slepa.
Brak réznicy w porédwnaniu do préby kontrolnej $wiadczy o braku zanieczyszczenia kationami
baru.

Ba?*+ SO4% - BaS04l

e Sole amonowe (NH;*)

Obecnosc soli amonowych w probce wykrywa sie dwiema metodami. W pierwszej do roztworu
préobki dodaje sie wodorotlenek sodu i podgrzewa na fazni wodnej. Jesli obecne sg jony
amonowe, wydziela sie amoniak (NHs), ktory zmienia barwe zwilzonego papierka lakmusowego
na niebiesko.



NHs*+ OH = NH3 + H.0

W drugiej metodzie do roztworu prébki dodaje sie zasadowy roztwor tetrajodortecianu (lI)
potasu, tzw. odczynnik Nesslera. W obecnosci amoniaku powstaje brunatny osad. Analizowany
roztwér poréwnuje sie z roztworem wzorcowym lub prébg slepa.

Hg
NHa* + 40H + 2[Hgla]? > oi ONH, |14 + 75+ 3H:0
Hg

e Waph (Ca?)

Jony wapnia wykrywa sie w reakcji ze szczawianem amonowym w obecnosci zasady. W reakgji
powstaje biaty osad szczawianu wapnia. Po 10 min analizowany roztwdr poréwnuje sie z prébg
Slepa. Brak rdznicy pomiedzy prédbkami swiadczy o braku zanieczyszczenia kationami wapnia.

Ca2+ + C2042" - CaCG04 \]/
e Zelazo (Fe?*/Fe3*)

W celu wykrycia obecnosci jonéw zelaza w badanej prébce, niezaleznie od jego stopnia
utlenienia, roztwor zakwasza sie kwasem solnym, a nastepnie, w razie potrzeby, utlenia H,O..
Dodanie tiocyjanianu amonu (rodanku amonu) prowadzi do powstania czerwonego kompleksu
zelaza (Ill) z tiocyjanianem. Zabarwienie analizowanej prébki poréwnuje sie z roztworem
wzorcowym lub prébg slepg (roztwdr kwasu solnego + odczynniki). Zabarwienie prébki nie
powinno by¢ intensywniejsze od roztworu wzorca.

2Fe?* + H,02+ 2H* > 2Fe3* + 2H,0
Fe3* + 6SCN--> Fe(SCN)e*
e Metale ciezkie (w przeliczeniu na otéw)

Obecnos¢ metali ciezkich w probce bada sie w formie sumarycznej, przeliczajgc wynik
na ekwiwalent otowiu (Pb?*). Analize prowadzi sie w srodowisku lekko kwasnym (pH ok. 4),
przepuszczajgc gazowy siarkowoddr lub dodajgc roztwédr siarczku sodu, co powoduje
wytracenie nierozpuszczalnych siarczkow metali ciezkich w postaci czarnego osadu. Ocena
zawsze jest porodwnawcza: zabarwienie roztworu prébki badanej nie moze byé intensywniejsze
niz barwa roztworu wzorcowego.

Pb2*+ S>> PbS{,

Pozostatosci lotnych rozpuszczalnikéw

Pozostatosci lotnych rozpuszczalnikow to $lady rozpuszczalnikdw organicznych uzytych
w produkgcji, ktdre nie zostaty catkowicie usuniete. Zanieczyszczenia te oznacza sie najczesciej
technikg chromatografii gazowej. Zwykle technikg headspace, co pozwala analizowa¢ sktadniki
lotne z przestrzeni nad prébka. Monografia szczegdétowa wskazuje, ktérych rozpuszczalnikéow
szukad i jakie sg limity ich zawartosci. Przygotowanie prébek zalezy gtdwnie od rozpuszczalnosci
substancji (woda/DMF/inny rozpuszczalnik), a ocena opiera sie na poréwnaniu sygnatéow
odpowiadajgcych pozostatosciom rozpuszczalnikéw w probce badanej z roztworami
wzorcowymi.
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1. Farmakopea Polska VI (FP VI). Polskie Towarzystwo Farmaceutyczne, Warszawa 2002

2. Farmakopea Polska XlII (FP XllI). Urzad Rejestracji Produktéw Leczniczych, Wyrobdéw
Medycznych i Produktéw Biobdjczych, Warszawa 2023



CZESC PRAKTYCZNA - BADANIE CZYSTOSCI WYBRANYCH SUBSTANCJI LECZNICZYCH

Nazwa miedzynarodowa: GLUCOSUM ANHYDRICUM

Synonim: Glukoza

Wz6r chemiczny: OH

OH
HO OH

OH

Nazwa chemiczna: a-D-Glukopiranoza

Wyglad: biaty lub prawie biaty, krystaliczny proszek.

Rozpuszczalnos¢: substancja tatwo rozpuszczalna w wodzie, bardzo trudno rozpuszczalna
w etanolu (96%).

Czystosc: wedtug Farmakopei Polskiej VI (FP VI) - metoda zmodyfikowana w Katedrze i Zaktadzie
Chemii Lekéw w oparciu o FP XIII.

Roztwor podstawowy substancji: rozpusci¢ 2,0 g substancji w 20 ml wody pozbawionej
dwutlenku wegla. Roztwér podstawowy powinien by¢ przezroczysty i bezbarwny.

1. Chlorkéw nie wiecej niz 0,01%; do wykonania préby uzy¢ 5 ml roztworu podstawowego
substancji, doda¢ 0,5 ml kwasu azotowego (287 g/l) OD, 0,5 ml azotanu srebra (20 g/l) OD
i zamieszac.

2. Siarczanow nie wiecej niz 0,02%; do wykonania préby uzy¢ 5 ml roztworu podstawowego
substancji, doda¢ 0,5 ml kwasu solnego (105 g/I) OD, 1,0 ml roztworu chlorku baru (50 g/l)
OD i zamieszad.

3. Praca pod WYCIAGIEM! Metali ciezkich, w przeliczeniu na otéw, nie wiecej niz 20 ug/g;
do wykonania préby uzyé 5 ml roztworu podstawowego substancji i dodaé¢ ok. 0,1 ml
roztworu siarczku sodu OD.

4. Zwiazki baru; do 5 ml roztworu podstawowego, doda¢ 0,5 ml kwasu solnego (105 g/l) OD
i 0,5 ml kwasu siarkowego (178 g/l) OD; roztwér powinien pozostaé przezroczysty.

Wykonanie oznaczenia:

Potrzebne szkto i sprzet laboratoryjny:
e kolba stozkowa,
e probdwki,
e cylinder miarowy,
e statyw,

e inne wg potrzeb.



Etapy wykonania oznaczen:

1. przygotuj roztwdr podstawowy substancji zgodnie z podang procedurg i ocen jego
przejrzystosc oraz barwe,

2. dla kazdego oznaczanego zanieczyszczenia odmierz do osobnych probdowek
odpowiednig objetos¢ roztworu podstawowego substancji,

3. do przygotowanych probdéwek dodaj odpowiednie odczynniki zgodnie z opisang
procedurg (oznaczenie metali ciezkich nalezy wykonywa¢ pod wyciggiem),

4. zawartos¢ probéwek wymieszaj, umies¢ w statywie laboratoryjnym i pozostaw
na okreslony czas, jezeli procedura tego wymaga,

5. rownolegle przygotuj prébe slepa, zawierajgcg wszystkie przewidziane w procedurze
odczynniki, z pominieciem badanej substancji,

6. poréwnaj stopien zabarwienia, zmetnienia lub opalizacji w roztworze badanym z prébg
Slepg,

7. w przypadku uzyskania niejednoznacznego wyniku reakcje powtdrz,

8. po zakonczeniu reakcji zgtos sie do asystenta w celu oceny poprawnosci wykonania
¢wiczenia i interpretacji wynikow.

UWAGA! MATERIAL DO SAMODZIELNEGO OPRACOWANIA: zastosowanie glukozy w medycynie i farmacji




Nazwa miedzynarodowa: UREA
Synonim: Mocznik

Wzér chemiczny:
0]

X

H2N NH,
Nazwa chemiczna: Karbamid

Wyglad: biaty lub prawie biaty, krystaliczny proszek lub przezroczyste krysztaty, stabo
higroskopijne.

Rozpuszczalnosé: substancja bardzo tatwo rozpuszczalna w wodzie, rozpuszczalna w etanolu
(96%), praktycznie nierozpuszczalna w chlorku metylenu.

Czystosc: wedtug Farmakopei Polskiej VI (FP VI) - metoda zmodyfikowana w Katedrze i Zaktadzie
Chemii Lekéw w oparciu o FP XIlI.

Roztwor podstawowy substancji - rozpusci¢ 2,0 g substancji w 20 ml wody pozbawionej
dwutlenku wegla. Roztwdr podstawowy powinien by¢ przezroczysty i bezbarwny.

1. Chlorkéw nie wiecej niz 50 pg/g; do wykonania préoby uzyé 5 ml roztworu podstawowego
substancji, doda¢ 5 ml wody, 0,25 ml kwasu azotowego (287 g/I) OD, 0,25 ml azotanu srebra
(20 g/1) OD i zamieszac.

2. Siarczanéw nie wiecej niz 50 pg/g; do wykonania proby do wykonania préby uzyé
5 ml roztworu podstawowego substancji, doda¢ 0,5 ml kwasu solnego (105 g/I) OD,
1,0 ml roztworu chlorku baru (50 g/l) OD i zamieszac.

3. Praca pod WYCIAGIEM ! Metali ciezkich, w przeliczeniu na otéw, nie wiecej niz 10 ug/g;
do wykonania préby metodg uzy¢ 5 ml roztworu podstawowego substancji i dodac
ok. 0,1 ml roztworu siarczku sodu OD.

4. Potas, sole amonowe; do 5 ml roztworu podstawowego doda¢ 5 ml etanolu (760 g/l) OD
i 1 ml $wiezo przygotowanego roztworu heksa(nitrito-N)kobaltanu (lll) sodu (100 g/1) OD;
przed uptywem 5 min nie powinno powstaé¢ zmetnienie.

Wykonanie oznaczenia:

Potrzebne szkto i sprzet laboratoryjny:
e kolba stozkowa,
e probdwki,
e cylinder miarowy,
e statyw,
e inne wg potrzeb.



Etapy wykonania oznaczen:

1.

przygotuj roztwdr podstawowy substancji zgodnie z podang procedurg i ocen jego
przejrzystosc oraz barwe,

dla kazdego oznaczanego zanieczyszczenia odmierz do osobnych probowek
odpowiednig objetos¢ roztworu podstawowego substancji,

do przygotowanych probdwek dodaj odpowiednie odczynniki zgodnie z opisang
procedurg (oznaczenie metali ciezkich nalezy wykonywa¢ pod wyciggiem),

zawartos¢ probéwek wymieszaj, umies¢ w statywie laboratoryjnym i pozostaw
na okreslony czas, jezeli procedura tego wymaga,

rownolegle przygotuj prébe slepg, zawierajgcg wszystkie przewidziane w procedurze
odczynniki, z pominieciem badanej substancji,

poréwnaj stopien zabarwienia, zmetnienia lub opalizacji w roztworze badanym z préba
Slepg,

w przypadku uzyskania niejednoznacznego wyniku reakcje powtorz,

po zakonczeniu reakcji zgto$ sie do asystenta w celu oceny poprawnosci wykonania
¢wiczenia i interpretacji wynikow.

UWAGA! MATERIAt DO SAMODZIELNEGO OPRACOWANIA: wtasciwosci i zastosowanie mocznika w

recepturze aptecznej.




Nazwa miedzynarodowa: KALII BROMIDUM
Synonim: SAl Erlenmeyera — preparat ztozony
Wzér chemiczny: KBr

Nazwa chemiczna: Bromek potasu

Wyglad: biaty lub prawie biaty, krystaliczny proszek lub bezbarwne krysztaty.

Rozpuszczalnosé: substancja tatwo rozpuszczalna w wodzie i glicerolu, trudno rozpuszczalna
w etanolu (96%).

Czystosc: wedtug Farmakopei Polskiej VI (FP V1) - metoda zmodyfikowana w Katedrze i Zaktadzie
Chemii Lekéw w oparciu o FP XIIL.

Roztwor podstawowy substancji - rozpusci¢ 2,0 g substancji w 20 ml wody pozbawionej
dwutlenku wegla. Roztwér podstawowy powinien by¢ przezroczysty i bezbarwny.

1. Siarczandw nie wiecej niz 0,01%; do wykonania préby uzyé 5 ml roztworu podstawowego
substancji, doda¢ 0,5 ml kwasu solnego (105 g/l) OD, 1,0 ml roztworu chlorku baru (50 g/I)
OD i zamieszaé.

2. Praca pod WYCIAGIEM ! Jodki; do 5 ml roztworu dodac 0,5 ml roztworu chlorku zelaza(lll)
(100 g/I) OD, ogrza¢ do temp. 50°C (etap ogrzewania mozna pomingc¢), ochtodzi¢
i wytrzagsngc z 2 ml chloroformu OD, nie powinno powsta¢ fioletowe zabarwienie warstwy
chloroformowe;j.

3. Praca pod WYCIAGIEM ! Metale ciezkie, w przeliczeniu na otéw, nie wiecej niz 10 ug/g;
do wykonania préby metoda uzy¢ 5 ml roztworu podstawowego i dodaé ok. 0,1 ml roztworu
siarczku sodu OD.

4. Zwiazki baru; do 5 ml roztworu podstawowego doda¢ 1 ml kwasu siarkowego (107 g/1) OD;
roztwér powinien 15 min pozostaé przezroczysty.

Wykonanie oznaczenia:

Potrzebne szkto i sprzet laboratoryjny:
e kolba stozkowa,
e probdwki,
e cylinder miarowy,
e statyw,
e inne wg potrzeb.



Etapy wykonania oznaczen:

1.

przygotuj roztwdr podstawowy substancji zgodnie z podang procedurg i ocen jego
przejrzystosc oraz barwe,

dla kazdego oznaczanego zanieczyszczenia odmierz do osobnych probowek
odpowiednig objetos¢ roztworu podstawowego substancji,

do przygotowanych probdwek dodaj odpowiednie odczynniki zgodnie z opisang
procedurg (oznaczenie jodkdw oraz metali ciezkich nalezy wykonywaé pod wyciggiem),
zawartos¢ probéwek wymieszaj, umies¢ w statywie laboratoryjnym i pozostaw
na okreslony czas, jezeli procedura tego wymaga,

rownolegle przygotuj prébe slepg, zawierajgcg wszystkie przewidziane w procedurze
odczynniki, z pominieciem badanej substancji,

poréwnaj stopien zabarwienia, zmetnienia lub opalizacji w roztworze badanym z préba
Slepg,

w przypadku uzyskania niejednoznacznego wyniku reakcje powtorz,

po zakonczeniu reakcji zgto$ sie do asystenta w celu oceny poprawnosci wykonania
¢wiczenia i interpretacji wynikow.

UWAGA! MATERIAt DO SAMODZIELNEGO OPRACOWANIA: wtasciwosci i zastosowanie bromkdw/chlorkéw

sodu, potasu i amonu w farmacji i medycynie.




Nazwa miedzynarodowa: METHENAMINUM

Synonim: Urotropina

Wzér chemiczny:

e
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Nazwa chemiczna: 1,3,5,7-Tetraazatricyklo[3.3.1.13>7]dekan

Wyglad: biaty lub prawie biaty, krystaliczny proszek lub bezbarwne krysztaty.

Rozpuszczalnos$é: substancja tatwo rozpuszczalna w wodzie, bardzo trudno rozpuszczalna

w etanolu (96%) i w chlorku metylenu.

Czystosc: wedtug Farmakopei Polskiej VI (FP VI) - metoda zmodyfikowana w Katedrze i Zaktadzie

Chemii Lekéw w oparciu o FP XIlI.

Roztwor podstawowy substancji - rozpusci¢ 2,0 g substancji w 20 ml wody pozbawionej

dwutlenku wegla. Roztwér podstawowy powinien by¢ przezroczysty i bezbarwny.

1.

Praca pod WYCIAGIEM ! Jonéw amonowych nie wiecej niz 50 ug/g; do wykonania uzy¢
5 ml roztworu podstawowego substancji, dodac 0,5 ml przezroczystego odczynnika Nesslera
OD i zamieszad.

Chlorkéw nie wiecej niz 100 pg/g; do wykonania proby uzy¢ 5 ml roztworu podstawowego
substancji, doda¢ 5 ml wody, 0,5 ml kwasu azotowego (287 g/l) OD, 0,5 ml azotanu srebra
(20 g/1) OD i zamieszac.

Siarczanow nie wiecej niz 100 pg/g; do wykonania préby uzy¢ 5 ml roztworu podstawowego
substancji, doda¢ 0,5 ml kwasu solnego (105 g/I) OD, 1,0 ml roztworu chlorku baru (50 g/l)
OD i zamieszac.

Praca pod WYCIAGIEM ! Metali ciezkich, w przeliczeniu na otéw, nie wiecej niz 20 pg/g; do
wykonania préby uzyé 5 ml roztworu podstawowego i dodac ok. 0,1 ml roztworu siarczku
sodu OD.

Wykonanie oznaczenia:

Potrzebne szkto i sprzet laboratoryjny:

e kolba stozkowa,
e probdwki,

e cylinder miarowy,
e statyw,

e inne wg potrzeb.



Etapy wykonania oznaczen:

1.

przygotuj roztwdr podstawowy substancji zgodnie z podang procedurg i ocen jego
przejrzystosc oraz barwe,

dla kazdego oznaczanego zanieczyszczenia odmierz do osobnych probowek
odpowiednig objetos¢ roztworu podstawowego substancji,

do przygotowanych probdwek dodaj odpowiednie odczynniki zgodnie z opisang
procedurg (oznaczenie jondw amonowych oraz metali ciezkich nalezy wykonywa¢ pod
wyciggiem),

zawartos¢ probéwek wymieszaj, umies¢ w statywie laboratoryjnym i pozostaw
na okreslony czas, jezeli procedura tego wymaga,

rownolegle przygotuj prébe slepg, zawierajgcg wszystkie przewidziane w procedurze
odczynniki, z pominieciem badanej substancji,

poréwnaj stopien zabarwienia, zmetnienia lub opalizacji w roztworze badanym z préba
slepa,

w przypadku uzyskania niejednoznacznego wyniku reakcje powtorz,

po zakonczeniu reakcji zgtos sie do asystenta w celu oceny poprawnosci wykonania
¢wiczenia i interpretacji wynikow.

UWAGA! MATERIAt DO SAMODZIELNEGO OPRACOWANIA: mechanizm dziatania i zastosowanie metenaminy

w lecznictwie.




SPRAWOZDANIE DATA:

Imie i nazwisko:

Numer grupy:

CWICZENIE 1. BADANIE CZYSTOSCI SUBSTANCIJI LECZNICZYCH

Nazwa miedzynarodowa oznaczanego leku (facinska):

Wz6r chemiczny:

Nazwa chemiczna:

Sposdb wykonania oznaczen wraz z zachodzgcymi reakcjami:




Wynik obserwacji:

Badane
zanieczyszczenie

Prébka badana

Slepa préba

Wynik analizy — petnym zdaniem:

Zaliczenie analizy — podpis asystenta:




