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- dla kazdego zanieczyszczenia innego niz C, uzy¢ stezenia

ksylazyny w roztworze poréwnawczym (a).

Wartosci graniczne:

- zanieczyszczenia B, D: dla kazdego zanieczyszczenia, nie wie-

cej niz 0,2%;

- zanieczyszczenie C: nie wigcej niz 0,2%;
- zanieczyszczenia indywidualnie nieokreslane: dla kazdego za-

nieczyszczenia, nie wiecej niz 0,20%;

- suma zanieczyszczeni innych niz B, C i D: nie wigcej niz 0,2%;
- prég wykazywania: 0,10%; pomina¢ kazdy pik pochodzacy
od §lepej proby.

Metale ciezkie (2.4.8): nie wiecej niz 10 pg/g.

12 mL roztworu S speinia wymagania badania (metoda A).
Przygotowac roztwdr poréwnawczy uzywajac 10 mL roztworu
wzorcowego otowiu (1 ug Pb/mL) OD.

Strata masy po suszeniu (2.2.32): nie wiecej niz 0,5%; po su-
szeniu 1,000 g substancji badanej 2 h w suszarce w temp. 105°C.

Popiol siarczanowy (2.4.14): nie wiecej niz 0,1%; do wykona-
nia badania uzy¢ 1,0 g substancji badane;.

ZAWARTOSC

Rozpusci¢ 0,200 g substancji badanej w 25 mL etanolu (96%)
OD. Doda¢ 25 mL wody OD. Miareczkowa¢ roztworem wodoro-
tlenku sodu (0,1 mol/L) RM, wyznaczajac punkt koncowy poten-
cjometrycznie (2.2.20).

1 mL roztworu wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM odpowiada
25,68 mg chlorowodorku ksylazyny (C,,H,,CIN,S).

PRZECHOWYWANIE

W hermetycznym pojemniku, chronigc od $wiatta.

ZANIECZYSZCZENIA

Zanieczyszczenia indywidualnie okreslane: A, B, C, D.

CHj
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A. 2,6-dimetyloanilina (2,6-ksylidyna),
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B. N, N’-bis(2,6-dimetylofenylo)tiomocznik,

CH,

CHj;

C. 2,6-dimetylofenylu izotiocyjanian,
CH3
H
N \[r H ~-CH

CHY

D. N-(2,6-dimetylofenylo)-N"-(3-hydroksypropylo)tiomocznik.
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Xylitol*
CH,,0; m.cz. 152,1
(87-99-0]
DEFINICJA

Mezo-ksylitol.
Zawarto$¢é: od 98,0% do 102,0% (w przeliczeniu na bezwodna
substancje).

WEASCIWOSCI

Wyglgd: biaty lub prawie bialy, krystaliczny proszek lub krysz-
taly.

Rozpuszczalnosé: substancja bardzo tatwo rozpuszczalna w wo-
dzie, do$¢ trudno rozpuszczalna w etanolu (96%).

TOZSAMOSC

Tozsamos¢ pierwsza: B.

Tozsamos¢ druga: A, C.

A. Temperatura topnienia (2.2.14): od 92°C do 96°C.

B. Absorpcyjna spektrofotometria w podczerwieni (2.2.24).
Przygotowanie: zawiesina w parafinie ciektej OD.
Poréwnanie: ksylitol CSP.

C. Chromatografia cienkowarstwowa (2.2.27).

Roztwor badany. Rozpudci¢ 25 mg substancji badanej
w wodzie OD i uzupelni¢ takim samym rozpuszczalnikiem
do 10 mL.

Roztwor poréwnawczy (a). Rozpusci¢ 25 mg ksylitolu CSP
w wodzie OD i uzupelni¢ takim samym rozpuszczalnikiem
do 10 mL.

Roztwor poréwnawczy (b). Rozpusci¢ 25 mg mannitolu OD
i25 mg ksylitolu OD w wodzie OD, i uzupelni¢ takim samym
rozpuszczalnikiem do 10 mL.

Plytka: plytka TLC z zelem krzemionkowym OD.

Faza ruchoma: woda OD, octan etylu OD, propanol OD
(10:20:70 V/V/V).

Naniesienie: 2 pL.

Rozwijanie: na odleglo$¢ 3/4 plytki.

Suszenie: na powietrzu.

Detekcja: spryskaé roztworem kwasu 4-aminobenzoesowego
OD, suszy¢ w strumieniu zimnego powietrza do usuniecia
acetonu, nastepnie ogrzewa¢ 15 min w temp. 100°C; pozo-
stawi¢ do ochlodzenia, spryska¢ roztworem nadjodanu sodu
OD (2 g/L), wysuszy¢ w strumieniu zimnego powietrza, na-
stepnie ogrzewa¢ 15 min w temp. 100°C.

Przydatnos¢ uktadu: roztwér poréwnawczy (b):

— chromatogram wykazuje 2 wyraznie rozdzielone plamy.
Wyniki: plama gléwna na chromatogramie roztworu bada-
nego wykazuje polozenie, zabarwienie i wielko$¢ zgodna
z plamg gtéwna na chromatogramie roztworu poréwnaw-
czego (a).

* Jednobrzmigca nazwa angielska i francuska.
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BADANIA Temperatura:
Wyglad roztworu. Opalizacja roztworu nie jest wigksza niz Czas (min) Temperatura (°C)
opalizaci . . IV (2.2.1), a1 o
palizacja zawiesiny poréwnawczej \% (‘ : ), a jego zabam’rle Kolumna 01 7
nie nie jest intensywniejsze niz zabarwienie roztworu porow-
. 1-6 170 > 230
nawczego BZ, (2.2.2, metoda II). 630 230
Rozpusci¢ 2,5 g substancji badanej w wodzie OD i uzupetnié
takim samym rozpuszczalnikiem do 50,0 mL. Dozownik prébki 250
Przewodnictwo (2.2.38): nie wigcej niz 20 pS-cm™. Detektor 250

Rozpusci¢ 20,0 g substancji badanej w wodzie pozbawionej
dwutlenku wegla OD przygotowanej z wody destylowanej OD
i uzupelni¢ takim samym rozpuszczalnikiem do 100,0 mL.
Zmierzy¢ przewodnictwo roztworu w czasie fagodnego miesza-
nia mieszadfem magnetycznym.

Cukry redukujace: nie wigcej niz 0,2%, w przeliczeniu
na réwnowaznik glukozy.

Rozpusci¢ 5,0 g substancji badanej w 6 mL wody OD, tagod-
nie ogrzewajac. Ochlodzi¢ i doda¢ 20 mL roztworu miedzi-cy-
trynianu OD, i kilka szklanych kulek. Ogrzewa¢ tak, aby dopro-
wadzi¢ do wrzenia po 4 min i utrzymywac¢ 3 min we wrzeniu.
Szybko ochtodzi¢ i doda¢ 100 mL 2,4% (V/V) lodowatego kwasu
octowego OD i 20,0 mL roztworu jodu (0,025 mol/L) RM. Ciagle
wstrzasajac, doda¢ 25 mL mieszaniny 6 objetosci kwasu solnego
OD i 94 objetosci wody OD. Gdy osad rozpusci sie, miareczko-
wa¢ nadmiar jodu roztworem tiosiarczanu sodu (0,05 mol/L) RM
uzywajac jako wskaznika 1 mL roztworu skrobi OD, dodanego
pod koniec miareczkowania. Zuzywa si¢ nie mniej niz 12,8 mL
roztworu tiosiarczanu sodu (0,05 mol/L) RM.

Substancje pokrewne. Chromatografia gazowa (2.2.28).

Roztwor wzorca wewnetrznego. Rozpusci¢ 5 mg erytrytolu
OD w wodzie OD i uzupelni¢ takim samym rozpuszczalnikiem
do 25,0 mL.

Roztwor badany (a). Rozpusci¢ 5,000 g substancji badanej
w wodzie OD i uzupelni¢ takim samym rozpuszczalnikiem
do 100,0 mL.

Roztwér badany (b). Uzupelni¢ 1,0 mL roztworu badanego (a)
wodg OD do 10,0 mL.

Roztwor porownawczy (a). Rozpusci¢ po 5,0 mg L-arabinitolu
CSP (zanieczyszczenie A), galaktitolu CSP (zanieczyszczenie B),
mannitolu CSP (zanieczyszczenie C) i sorbitolu CSP (zanieczysz-
czenie D) w wodzie OD, i uzupelni¢ takim samym rozpuszczal-
nikiem do 20,0 mL.

Roztwor porownawczy (b). Rozpusci¢ 50,0 mg ksylitolu CSP
w wodzie OD i uzupelni¢ takim samym rozpuszczalnikiem
do 10,0 mL.

Odmierzy¢ po 1,0 mL roztworéw badanych (a) i (b), i roztwo-
réw poréwnawczych (a) i (b) do 4 oddzielnych kolb okragloden-
nych poj. 100 mL. Doda¢ 1,0 mL roztworu wzorca wewnetrzne-
go do kazdej kolby zawierajacej roztwdr badany (a) lub roztwér
poréwnawczy (a) i 5,0 mL roztworu wzorca wewnetrznego
do kazdej kolby zawierajacej roztwér badany (b) lub roztwér po-
réwnawczy (b). Odparowa¢ kazdg mieszanine do sucha w tazni
wodnej w temp. 60°C, uzywajac wyparki rotacyjnej. Rozpusci¢
kazda sucha pozostato$¢ w 1 mL bezwodnej pirydyny OD, dodac
do kazdej kolby 1 mL bezwodnika kwasu octowego OD i kazdy
roztwor utrzymywaé 1 h we wrzeniu pod chlodnica zwrotna
do calkowitej acetylacji.

Kolumna:

— wymiary: dlugos$¢ 30 m, srednica wewnetrzna 0,25 mm;
— faza nieruchoma: poli(cyjanopropylofenylo)(14)(metylo)(86)-
siloksan OD (0,25 um).

Gaz nosny: azot OD.

Szybkos¢ przeptywu: 1 mL/min.

Stosunek strumienia dzielonego: od 1:50 do 1:100.

Detekcja: plomieniowo-jonizacyjna.

Wprowadzenie: 1 pL roztworu badanego (a) i roztworu po-
réwnawczego (a) (roztwory otrzymane po derywatyzacji).

Retencja wzgledna w poréwnaniu z ksylitolem (czas retencji
= ok. 15 min): wzorzec wewnetrzny = ok. 0,6; zanieczyszczenie
A = ok. 0,9; zanieczyszczenie C = ok. 1,4; zanieczyszczenie B =
ok. 1,45; zanieczyszczenie D = ok. 1,5.

Przydatnos¢ ukladu: roztwér poréwnawczy (a):
— rozdzielczo$¢: nie mniej niz 2,0 pomiedzy pikami zanieczysz-

czen BiD.

Obliczy¢ procentowa zawarto$¢ kazdej substancji pokrewnej
w substancji badanej wg ponizszego wzoru:
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m, = masa odpowiedniego skladnika w 1 mL roztworu poréw-
nawczego (a), w miligramach;

m, = masa substancji badanej w 1 mL roztworu badanego (a),
w miligramach;
R, = stosunek powierzchni piku pochodnej odpowiedniego

sktadnika do powierzchni piku pochodnej wzorca we-
wnetrznego na chromatogramie roztworu poréwnawcze-
go (a);

R, = stosunek powierzchni piku pochodnej odpowiedniego
sktadnika do powierzchni piku pochodnej wzorca we-
wnetrznego na chromatogramie roztworu badanego (a).

Suma procentowych zawartoéci substancji pokrewnych
na chromatogramie roztworu badanego (a) nie jest wieksza niz
2,0%. Pomina¢ pik o powierzchni odpowiadajacej procentowej
zawartosci 0,05% lub mnie;j.

Ol6w (2.4.10): nie wiecej niz 0,5 pg/g.

Rozpusci¢ substancje¢ badang w 150,0 mL podanej mieszani-
ny rozpuszczalnikow.

Nikiel (2.4.15): nie wiecej niz 1 pg/g.

Rozpusci¢ substancje badang w 150,0 mL podanej mieszani-
ny rozpuszczalnikow.

Woda (2.5.12): nie wiecej niz 1,0%; do wykonania badania
uzy¢ 1,00 g substancji badane;.

Endotoksyny bakteryjne (2.6.14): mniej niz 4 IU/g jezeli ste-
zenie ksylitolu jest mniejsze niz 100 g/L i mniej niz 2,5 IU/g jeze-
li stezenie ksylitolu jest 100 g/L lub wigksze, jezeli substancja jest
przeznaczona do wytwarzania preparatéw pozajelitowych bez
zachowania odpowiedniej procedury pozwalajacej na usuniecie
endotoksyn bakteryjnych.

ZAWARTOSC

Chromatografia gazowa (2.2.28) jak podano w badaniu sub-
stancji pokrewnych z nastepujacymi zmianami.

Wprowadzenie: 1 pL roztworu badanego (b) i roztworu po-
réwnawczego (b) (roztwory otrzymane po derywatyzacji).

Obliczy¢ procentowa zawarto$¢ ksylitolu (C;H,,0,) wg po-
nizszego wzoru:

Wskazowki ogolne” (1) odnoszqg sie do wszystkich monografii i innych tekstow
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T = deklarowana zawarto$¢ ksylitolu CSP, w procentach;

m, = masa ksylitolu CSP w 1 mL roztworu poréwnawczego (b),
w miligramach;

m, = masa substancji badanej w 1 mL roztworu badanego (b),

w miligramach;

R, = stosunek powierzchni piku pochodnej ksylitolu do po-
wierzchni piku pochodnej wzorca wewnetrznego na chro-
matogramie roztworu poréwnawczego (b);

R, = stosunek powierzchni piku pochodnej ksylitolu do po-
wierzchni piku pochodnej wzorca wewnetrznego na chro-
matogramie roztworu badanego (b).

OZNAKOWANIE
Na etykiecie podac:
— jezeli dotyczy, maksymalne stezenie endotoksyn bakteryjnych;
— jezeli dotyczy, informacje, ze substancja jest odpowiednia
do wytwarzania preparatéw pozajelitowych.

ZANIECZYSZCZENIA

A. L-arabinitol, D. p-glucytol (p-sorbitol).
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