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ACIDUM OXOLINICUM

Oxolinsav

C1;H, NOs M, 261,2
[14698-29-4]

DEFINICIO

Az oxolinsav széritott anyagra vonatkoztatott 5-etil-8-oxo0-5,8-dihidro-1,3-
dioxolo[4,5-g]kinolin-7-karbonsav-tartalma 98,0—102,0%.

SAJATSAGOK

Kiillem: csaknem fehér vagy halvanysarga, kristalyos por.

Oldékonysdag: vizben gyakorlatilag nem oldddik; diklérmetanban alig oldodik;
etanolban (96%) gyakorlatilag nem oldodik.

Hig alkaliligok oldjak.

AZONOSITAS

Elsé azonositas: B.
Masodik azonositas: A, C.

A. Abszorpcids spektrofotometria az ultraibolya és lathato
szinképtartomanyban (2.2.25)

Vizsgalat oldat: 25,0 mg anyagot, vizflirddn melegitve, 5 ml 0,1 M
natrium—hidroxid—oldatban oldunk. Az oldatot hagyjuk lehiilni, majd R
metanollal 100,0 ml-re higitjuk. Az oldat 2,0 ml-ét 0,/ M sésavval 100,0
ml-re higitjuk.
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Hullamhossztartomany: 220-350 nm.
Abszorpcios maximumok: 260, 322 és 336 nm.

Abszorbancia arany: Azeo/Azze:4,9-5,2

B. Infravorés abszorpcios spektrofotometrias (2.2.24).
Mintakeszités: pasztilla

Osszehasonlitds: CRS oxolinsavval.

C. Vékonyréteg-kromatografia (2.2.27).

Vizsgalati oldat. 10 mg vizsgalandé anyagot 3 ml R higitott natrium-
hidroxid—oldatban oldunk, majd az oldatot R etanollal (96%) 20 ml-re
higitjuk.

Osszehasonlité oldat (a). 10 mg CRS oxolinsavat 3 ml R higitott natrium-
hidroxid—oldatban oldunk, majd az oldatot R etanollal (96%) 20 ml-re
higitjuk.

Osszehasonlité oldat (b). 5 mg CRS ciprofloxacin-hidrokloridot R

metanollal 10 ml-re oldunk. 1 ml oldatot az a) 6sszehasonlito oldattal 2 ml-
re higitunk.

Lemez: R VRK szilikagél lemez.

Kifejlesztdszer: R acetonitril- R tomény ammonia—oldat—R metanol-R
diklormetan (10+20+40+40 V/V).

Felvitel: 10 pl.

Kifejlesztés: A kromatografalo kamra aljara 50 ml R tomény ammonia—
oldatot tartalmazo6 beparlotalat helyeziink. A kamrat lefedjiik és a
lemezt 15 percig az ammonia-géztérben tartjuk. A lemezt ezutan kivessziik
¢és egy masik kromatografald kamraba helyezziik; a kifejlesztést 15 cm-es
fronttavolsag eléréséig végezziik.

Szaritas: levegon.

El6hivas: 254 nm-es ultraibolya fényben.
Rendszeralkalmassag: b) 6sszehasonlito oldat:

— akromatogramon két, egymastol jol elkiiloniilo folt 1athato.

Kovetelmény: A vizsgalati oldat kromatogramjanak fofoltia helyet,
fluoreszcencidjat és méretét tekintve — egyezzék meg az a) osszehasonlito
oldat kromatogramjanak fofoltjaval.

VIZSGALATOK
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S oldat. 0,6 g anyagot R ndtrium-hidroxid 40 g/l toménységl oldataval 20 ml-
re oldunk.

Az oldat killeme. Az S oldat tiszta legyen (2.2.1). Szine nem lehet erésebb,
mint a B; szin—mértékoldaté (2.2.2, II. modszer).
Rokon vegytletek. Vékonyréteg-kromatografia (2.2.27).

Vizsgalati oldat. 0,10 g vizsgalandé anyagot 3 ml R higitott natrium-hidroxid—
oldatban oldunk, majd az oldatot R etanollal (96%)10 ml-re higitjuk.

Osszehasonlité oldat (a). A vizsgalati oldat 1 ml-ét R etanollal (96%) 50,0 ml-
re higitjuk. A kapott oldat 1,0 ml-ét R etanollal (96%) 5,0 ml-re tovabbhigitjuk.

Osszehasonlité oldat (b). 2 mg CRS oxolinsav-B-szennyezét R etanollal (96%)
10 ml-re oldunk. Ezen oldat 1,0 ml-ét R etanollal (96%) 10 ml-re tovabb

higitjuk.
Osszehasonlité oldat (c). 5 mg vizsgalandé anyagot és 5 mg CRS oxolinsav-A-

szennyezot 2 ml R higitott natrium-hidroxid—oldatban oldunk, majd az oldatot
R etanollal (96%) 40 ml-re higitjuk.

Lemez: réteganyagként R kromatogrdfias célra szant cellulozt hasznalunk.
Kifejlesztészer: R ammonia—oldat — R viz — R 1-propanol (15+30+55 V/V)

Felvitel: 5 l, kis foltok elérése céljabol az oldatokat kis részletekben vissziik
fel

Kifejlesztés: a lemezmagassag kétharmadaig.

Szaritds: levegon.

Eléhivas: 254 nm-es ultraibolya fényben.
Rendszeralkalmassag: c) 6sszehasonlito oldat:

— akromatogramon két, egymadstol jol elkiiloniil6 folt lathato.
Kovetelmények:

— B-szemnyezo: a B-szennyezOnek megfeleld folt nem lehet intenzivebb a b)
Osszehasonlité oldat kromatogramjan lathaté foltnal (0,2%);

—  A-, és C-szennyezo: az A vagy a C-szennyezének megfelel6 folt nem lehet
intenzivebb az a) Osszehasonlitd oldat kromatogramjan lathaté foltnal
(0,4%).

Nehézfémek (2.4.8/D): legfeljebb 10 ppm.

2,0 g anyagot vizsgalunk. Az Osszehasonlitd oldatot 2 ml R Jlom—
meértékoldattal (10 ppm Pb) készitjik.
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Szaritasi  veszteség (2.2.32): legfeljebb 0,5%. 1,000 g anyagot
szaritészekrényben 105 °C-on szaritunk.

Szulfathamu (2.4.14): legfeljebb 0,1%. 1,0 g anyagot vizsgalunk.

TARTALMI MEGHATAROZAS

0,200 g anyagot 150 ml R dimetilformamidban oldunk. Az oldatot,
potenciometrias végpontjelzést alkalmazva (2.2.20), 0,1 M tetrabuti-
lammoénium-hidroxid—méréoldattal  titraljuk. Uveg  indikétor-elektrodot,
kalomel 6sszehasonlito-elektrodot hasznalunk. Utdbbiban elektrolit-oldatként R
kalium-klorid R metanollal készitett, telitett oldatat alkalmazzuk. Ures
kisérletet is végziink.

1 ml 0,1 M tetrabutilammonium-hidroxid—méréoldattal 26,12 mg C;3H;;NOs
egyenértéki.

ELTARTAS

Fénytol védve.

SZENNYEZOK
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B. R1 = R2 = C,Hs : etil-[5-¢til-8-0x0-5,8-dihidro-1,3-dioxolo[4,5-g]kinolin-
7-karboxilat],
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C. RI1 =CHj, R2 =H : 5-metil-8-0x0-5,8-dihidro-1,3-dioxolo[4,5-g]kinolin-7-
karbonsav.



