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CINCHOCAINI HYDROCHLORIDUM

Cynchokainy chlorowodorek

Cinchocaine hydrochloride; Cinchocaine (chlorhydrate de)
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DEFINICJA
2-Butoksy-N-[2-(dietyloamino)etylo]chinolino-4-karboksy-
amidu chlorowodorek.
Zawartos¢: od 98,5% do 101,0% (w przeliczeniu na wysuszong
substancje).

WLASCIWOSCI

Wyglgd: bialy lub prawie bialy, krystaliczny proszek lub bez-
barwne krysztaly, higroskopijny, bardzo fatwo tworzacy agregaty.

Rozpuszczalnosé: substancja bardzo fatwo rozpuszczalna w wo-
dzie, tatwo rozpuszczalna w acetonie, w etanolu (96%) i w chlorku
metylenu.

TOZSAMOSC

Tozsamos¢ pierwsza: B, E.

Tozsamos¢ druga: A, C, D, E.

A. Absorpcyjna spektrofotometria w nadfiolecie i $wietle wi-
dzialnym (2.2.25).

Roztwér badany. Rozpusci¢ 60,0 mg substancji badanej
w kwasie solnym OD (103 g/L) i uzupelni¢ takim samym
kwasem do 100 mL. Uzupelni¢ 2 mL tego roztworu kwasem
solnym OD (103 g/L) do 100 mL.

Zakres widma: 220-350 nm.

Maksima absorpcji: przy 246 nm i 319 nm.

Stosunek absorbancji: A,/ Az = 0d 2,7 do 3,0.

B. Absorpcyjna spektrofotometria w podczerwieni (2.2.24).
Poréwnanie: chlorowodorek cynchokainy CSP.

C. Chromatografia cienkowarstwowa (2.2.27).

Roztwér badany. Rozpusci¢ 20 mg substancji badanej w metanolu
OD i uzupelni¢ takim samym rozpuszczalnikiem do 5 mL.
Roztwér poréwnawczy. Rozpusci¢ 20 mg chlorowodorku cyn-
chokainy CSP w metanolu OD i uzupetni¢ takim samym roz-
puszczalnikiem do 5 mL.

Plytka: ptytka TLC z zelem krzemionkowym F,5, OD.

Faza ruchoma: wodorotlenek amonowy OD, metanol OD, ace-
ton OD, toluen OD (1:5:30:50 V/V/V/V).

Naniesienie: 5 pL.

Rozwijanie: na odleglo$¢ 2/3 plytki.

Suszenie: 15 min w strumieniu cieplego powietrza.

Detekcja: obejrze¢ w nadfiolecie przy 254 nm.

Wyniki: plama gléwna na chromatogramie roztworu badane-
go wykazuje polozenie i wielko$¢ zgodna z plama gléwna na
chromatogramie roztworu poréwnawczego.

D. Rozpusci¢ 0,5 g substancji badanej w 5 mL wody OD. Doda¢
1 mL rozciericzonego wodorotlenku amonowego OD2. Wytra-
ca si¢ bialy osad. Osad odsaczy¢, przemy¢ 5 porcjami, kazda
po 10 mL wody OD i wysuszy¢ w eksykatorze. Temperatura
topnienia substancji wynosi od 64°C do 66°C (2.2.14).

E. Substancja badana wykazuje reakcje (a) na chlorki (2.3.1).

BADANIA

Roztwor S. Rozpuscic 5,0 g substancji badanej w wodzie pozba-
wionej dwutlenku wegla OD i uzupelni¢ takim samym rozpusz-
czalnikiem do 50 mL.

Wyglad roztworu. Roztwér S jest przezroczysty (2.2.1), a jego
zabarwienie nie jest intensywniejsze niz zabarwienie roztworu po-
réwnawczego Zg (2.2.2, metoda II).

PpH (2.2.3): 0d 5,0 do 6,0.

Uzupelni¢ 10 mL roztworu S wodg pozbawiong dwutlenku we-
gla OD do 50 mL.

Substancje pokrewne. Chromatografia cieczowa (2.2.29).

Mieszanina rozpuszczalnikéw: faza ruchoma B, woda OD (10:90
V/V).

Roztwor badany. Rozpusci¢ 50,0 mg substancji badanej w mie-
szaninie rozpuszczalnikéw i uzupelni¢ mieszaning rozpuszczalni-
kéw do 50,0 mL.

Roztwor poréwnawczy (a). Uzupelni¢ 1,0 mL roztworu badane-
go mieszaning rozpuszczalnikéw do 100,0 mL. Uzupelni¢ 1,0 mL
tego roztworu mieszaning rozpuszczalnikéw do 10,0 mL.

Roztwér poréwnawczy (b). Rozpusci¢ 2 mg cynchokainy zanie-
czyszczenia A CSP i 2 mg cynchokainy zanieczyszczenia B CSP
w mieszaninie rozpuszczalnikéw i uzupelni¢ mieszaning rozpusz-
czalnikéw do 100 mL. Uzupelni¢ 1 mL roztworu mieszaning roz-
puszczalnikéw do 10 mL.

Kolumna:

— wymiary: dlugos¢ 0,25 m, $rednica wewnetrzna 3 mm;

— faza nieruchoma: zel krzemionkowy do chromatografii z grupami
oktadecylosililowymi, usieciowany, zwigzany na kovicu OD (5 pm);

— temperatura: 40°C.

Faza ruchoma:

— faza ruchoma A: do 950 mL wody do chromatografii OD doda¢
0,6 mL kwasu fosforowego OD, doprowadzi¢ takim samym kwa-
sem do pH 2,0 i uzupetni¢ wodg do chromatografii OD do 1000
mL;

— faza ruchoma B: acetonitryl do chromatografii OD;

Czas Faza ruchoma A Faza ruchoma B
(min) (% V/V) (% V/V)
0-2 90 10
2-55 90 > 82 10> 18
5,5-10,5 82 > 50 18 > 50
10,5 -16,5 50 > 49 50> 51
16,5-19,5 49 > 46 51 ->54
19,5 -24,5 46 > 30 54 >70

Szybkos¢ przeptywu: 0,9 mL/min.

Detekcja: spektrofotometr przy 229 nm.

Wprowadzenie: 10 uL.

Retencja wzgledna w poréwnaniu z cynchokaing (czas retencji =
ok. 10,5 min): zanieczyszczenie B = ok. 0,5; zanieczyszczenie A =
ok. 0,6.

Przydatnos¢ uktadu: roztwér poréwnawczy (b):

— rozdzielczos¢: nie mniej niz 3,0 pomiedzy pikami zanieczysz-
czen BiA.

Obliczenie procentowych zawartosci:

— dla kazdego zanieczyszczenia, uzy¢ stezenia chlorowodorku

cynchokainy w roztworze poréwnawczym (a).

Wartosci graniczne:

— zanieczyszczenia indywidualnie nieokreslane: dla kazdego za-

nieczyszczenia, nie wiecej niz 0,10%;

— suma zanieczyszczen: nie wiecej niz 0,3%;
— prog wykazywania: 0,05%.

Strata masy po suszeniu (2.2.32): nie wiecej niz 2,0%; po susze-
niu 0,500 g substancji badanej w prozni w temp. 60°C.

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

ZAWARTOSC

Rozpusci¢ 0,300 g substancji badanej w mieszaninie 15,0 mL
kwasu solnego (0,01 mol/L) RM i 50 mL etanolu (96%) OD. Wy-
kona¢ miareczkowanie potencjometryczne (2.2.20) roztworem
wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM. Odczytac objetos¢ dodana po-
miedzy 2 punktami przegiecia.

1 mL roztworu wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM odpowiada
37,99 mg chlorowodorku cynchokainy (C,H;,CIN,0,).

PRZECHOWYWANIE

W hermetycznym pojemniku, chronigc od $wiatta.

ZANIECZYSZCZENIA

Inne wykrywalne zanieczyszczenia (nastgpujace substancje, je-
zeli sa obecne w wystarczajacej ilosci, mogg by¢ wykryte w jednym
z badan podanych w monografii. Sa ograniczone przez ogdlne
kryterium akceptacji dla innych lub nieokre$lanych indywidu-
alnie zanieczyszczen i/lub przez monografi¢ ogolna Corpora ad
usum pharmaceuticum (2034). Nie jest wiec konieczne identyfiko-
wanie tych zanieczyszczen w celu wykazania zgodno$ci substancji.
Patrz takze 5.10. Kontrola zanieczyszczer w substancjach do celéw
farmaceutycznych): A, B, C, D.
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DEFINICJA
1,3,3-Trimetylo-2-oksabicyklo[2.2.2] oktan.

WLASCIWOSCI

Wyglgd: przezroczysta, bezbarwna ciecz.

Rozpuszczalnosé: substancja praktycznie nierozpuszczalna
w wodzie, miesza sie z etanolem (96%) i z chlorkiem metylenu.

Substancja zestala si¢ w temperaturze ok. 0,5°C.

TOZSAMOSC

A. Wspolczynnik zatamania $wiatla (patrz ,,Badania”).
B. Chromatografia cienkowarstwowa (2.2.27).
Roztwor badany. Uzupelni¢ 1 mL roztworu S (patrz ,,Bada-
nia”) etanolem (96%) OD do 25 mL.
Roztwor poréwnawczy. Zmiesza¢ 80 mg cyneolu CSP z etano-
lem (96%) OD i uzupelni¢ takim samym rozpuszczalnikiem
do 10 mL.
Plytka: ptytka TLC z Zelem krzemionkowym OD.
Faza ruchoma: octan etylu OD, toluen OD (10:90 V/V).
Naniesienie: 2 pL.
Rozwijanie: na odlegto$¢ 2/3 plytki.
Suszenie: w strumieniu zimnego powietrza.
Detekcja: spryska¢ plytke roztworem aldehydu anyzZowego
OD, ogrzewa¢ 5 min w temp. 100-105°C.
Wyniki: plama gtéwna na chromatogramie roztworu badane-
go wykazuje polozenie, zabarwienie i wielko$¢ zgodna z pla-
ma gléwna na chromatogramie roztworu poréwnawczego.
C. Do 0,1 mL substancji badanej doda¢ 4 mL kwasu siarkowego
OD. Powstaje pomaranczowoczerwone zabarwienie. Doda¢
0,2 mL roztworu formaldehydu OD. Zabarwienie zmienia si¢
na ciemnobrunatne.

BADANIA

Roztwor S. Uzupetni¢ 2,00 g substancji badanej etanolem
(96%) OD do 10,0 mL.

Wyglad roztworu. Roztwor S jest przezroczysty (2.2.1) i bez-
barwny (2.2.2, metoda I).

Zanieczyszczenia chiralne. Skrecalno$¢ optyczna (2.2.7)
roztworu S wynosi od —0,10° do +0,10°.

Wspolczynnik zalamania $wiatla (2.2.6): od 1,456 do 1,460.

Substancje pokrewne. Chromatografia gazowa (2.2.28).

Roztwor wzorca wewnetrznego. Rozpuscic¢ 1,0 g kamfory OD
w heptanie OD i uzupelni¢ takim samym rozpuszczalnikiem do
200 mL.

Roztwér badany (a). Rozpusci¢ 2,5 g substancji badanej
w heptanie OD i uzupelni¢ takim samym rozpuszczalnikiem
do 25,0 mL.

»Wskazéwki ogdlne” (1) odnoszg sie do wszystkich monografii i innych tekstow
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