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H - Acidum acetylsalicylicum
Acetylsallcylsaure Acidum acetylosalicylicum
(Ph. Eur. 9.0) Aspirin

Loslichkeit: Loslich in Ethanol, Ether, Dichlormethan und Chloroform; wenig l6slich in Was-
ser.

Zur Priifung erforderlich:
» Identitat: Ca. 0,2 g.
» Qualitétssicherung: Ca. 2,60 g.

Identitat

1. Organoleptik
Farblose Kristalle oder weifles, kristallines Pulver.

2. Schmelzpunkt
Ca. 143 °C (Sofortschmelzpunkt).

3. Diinnschichtchromatographie

Kieselgel F,5,. Untersuchungslosung:

a) 10 mg Substanz in 1 ml Dichlormethan.

b) 10 mg Substanz mit 0,5 ml verdiinnter Natriumhydroxid-Losung (8% m/V) 3 min erhitzen
(Verseifung)

» Erkalten lassen und mit verdiinnter Salzsdure (7,3% m/V)
ansauern

» Mit 1 ml Dichlormethan schiitteln.

Referenzlosung: 10 mg authentische Substanz und 10 mg

Salicylsdure in 1 ml Dichlormethan.

Aufzutragende Menge: Je 10 pl der Dichlormethanlésungen.

Fliemittel: Petrolether (40 °C bis 60 °C)-Essigsaure

(98% m/m) (9 +1). In Untersuchungslésung (a)
Laufhohe: 12 cm. ein rotvioletter Fleck bei Rf
Laufzeit: Ca. 60 min ca. 0,1 in Hohe der Referenz-
» Abdunsten des Fliemittels substanz. In Untersuchungs-

I6sung (b) ein rotvioletter
Fleck bei Rf ca. 0,3
(Salicylséure).

» Mit Eisen(III)-chlorid-Lésung R1 (10,5% m/V) bespriihen.
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4. Reaktion

» Etwa 50 mg Substanz in 2,5 ml Wasser einige min zum Sieden
erhitzen

» Abkiihlen und einige Tropfen Eisen(III)-chlorid-Losung R1
(10,5% m/V) zufiigen

» Mit Essigsdure (30% m/V) versetzen.

Rotviolette Farbung, mit
Essigsdure bleibt nur eine
leichte Rosefdrbung
(Eisen(Ill)-chlorid-Reaktion
auf Phenole und Enole).

Einige Untersuchungen zur Qualitatssicherung

. Reinheit

A. Aussehen der Losung:

» 1,0 g Substanz in 9 ml Ethanol 96% (V/V) losen

> Losung in Nefller-Zylindern bei Tageslicht in 4 cm Schicht-
dicke von oben gegen einen dunklen Untergrund mit Etha-
nol 96% (V/V) vergleichen (Triibungsvergleich)

» Die Proben in gleicher Weise gegen einen weifSen Unter-
grund vergleichen (Farbvergleich).

B. Salicylsdure:

a)

» 0,10 g Substanz in einer Mischung von 5 ml Ethanol 96%
(V/V) und 15 ml Eiswasser losen

» Mit 0,05 ml einer Losung von Eisen(III)-chlorid (0,5%
m/V) versetzen (Priiflosung).

b)

» Gleichzeitig eine Mischung von 4 ml Ethanol 96% (V/V),
0,1 ml Essigsdure (30% m/V) und 15 ml Wasser mit
0,05 ml einer Losung von Eisen(III)-chlorid (0,5% m/V)
versetzen

» 1 ml einer Lésung von 5,0 mg Salicylsdure in 100 ml Etha-
nol 96% (V/V) zugeben (Referenzlgsung)

» Nach 1 min Losung (a) und (b) in Nefller-Zylindern bei
Tageslicht von oben gegen einen weiflen Untergrund ver-
gleichen.

Die Lésung muss klar und
farblos sein. Tribungen und
Fadrbungen zeigen Verunrei-
nigungen an.

Die Priiflésung (a) darf nicht
stérker geférbt sein als die
Referenzlésung (b).
Andernfalls liegen
unzuléssige Verunreini-
gungen (> 500 ppm) durch
freie Salicylsdure vor
(Eisen(ll)-chlorid-Reaktion
auf Phenole und Enole).

2. Gehaltsbestimmung

» Etwa 0,500 g Substanz, genau gewogen, in 10 ml Ethanol 96%
(V/V) in einem Erlenmeyerkolben mit Schliffstopfen l6sen
25,0 ml 0,5 N-Natriumhydroxid-Lésung (0,5 mol - 171) (RV)
zusetzen

» Kolben verschlossen 1 Std. lang stehen lassen

» 0,2 ml Phenolphthalein-Losung (RV) zusetzen

» Mit 0,5 N-Salzsdure (0,5 mol - 17!) (RV) bis zur Entfirbung
titrieren (Verbrauch: n; ml)

Verseifung und Umsetzung
der Carboxylgruppe mit
Natronlauge.
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» Unter gleichen Bedingungen Blindversuch durchfithren
(Verbrauch: n, ml).

1 ml 0,5 N-Natriumhydroxid-Losung entspricht 45,04 mg
Acetylsalicylsdure.
Verbrauch (n,-n; ml) bei 0,5000 g Einwaage mindestens 11,05  Entspricht einem Gehalt von

ml und héchstens 11,21 ml 0,5 N-Natriumhydroxidlosung (F=  mindestens 99,5% und
1,000). héchstens 101,0%.

3. Weitere Priifungen (Ph. Eur. 9.0, DAC 2017 Al)

In der Apotheke durchfiihrbar: Weitere Identitatspriifungen, Diinnschichtchromatographie,

Trocknungsverlust, Sulfatasche.
Des Weiteren: IR-Spektrum, Verwandte Substanzen (durch Fliissigchromatographie).
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Octen i d i n d i hyd roch I orid Octenidini dihydrochloridum

(DAC 2016)

Loslichkeit: Loslich in Wasser, sehr leicht 16slich in Methanol, leicht 16slich in Ethanol (96%
V/V), praktisch unléslich in Acetonitril.

Zur Priifung erforderlich:
» Identitit: Ca. 30 mg.
» Qualitétssicherung: Ca. 1,25 g.

Identitat

1. Organoleptik
Weifles bis fast weifSes Pulver.

2. Schmelzpunkt (DAC 2016)
Oberhalb von 211 °C unter Zersetzung.

3. Diinnschichtchromatographie (DAC 2016)
Kieselgel F,s,.
Untersuchungslésung: 10 mg Substanz in 2 ml Methanol 16sen.
Referenzlosung: 10 mg authentische Substanz in 2 ml Methanol
16sen.
Aufzutragende Menge: Je 2 pL
Fliefimittel: Ethylacetat - Wasser — wasserfreie Ameisensdure —

Essigsaure (99% m/m) (72+14+7+7). Der Haup tfleck der Untersu-
Laufhéhe: 6 cm. chungs/osung entspricht in

. . Lage und GréBe dem
Laufzeit: Ca. 15 min. Hauptfleck der Referenz-
» FliefSmittel abdunsten I6sung.

» Detektion im UV-Licht (254 nm)

» Die DC-Platte mit verdiinntem Dragendorffs Reagenz (RV)  Rotbraunférbung der
bespriihen. Hauptflecke der Untersu-
chungs- und der Referenz-
I6sung.
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4. Reaktion (DAC 2016)

» 20 mg Substanz in 2 ml Wasser l6sen
» Mit 0,1 ml verdiinnter Salpetersdure (12,5% m/V) versetzen

Filtrieren
0,4 ml Silbernitrat-Losung (4,25% m/V) zugeben
Umschiitteln und stehen lassen

vwvyy

Niederschlag abfiltrieren

Dreimal mit je 1 ml Wasser waschen

In 2 m] Wasser suspendieren

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

vvyyvyy

WeiBer Niederschlag.

WeiBer, sich zusammen-
ballender Niederschlag.

Der Niederschlag I6st sich
leicht, wobei sich einige
gréBere Partikel evtl. nur
langsam Iésen.

Einige Untersuchungen zur Qualitatssicherung

. Reinheit (DAC 2016)

A. pH-Wert:

» 0,25 g Substanzin 25 ml aufgekochtem und wieder abgekiihl-
tem Wasser 16sen

» Mit Universalindikatorpapier den pH-Wert bestimmen.

B. Trocknungsverlust:
» Ca. 1,000 g Substanz, genau gewogen, bei 130°C 3h lang
trocknen.

Der pH-Wert muss zwischen
5,0 und 6,0 liegen.

Der Trocknungsverlust darf
hdchstens 2,0% betragen.

. Weitere Priifungen (DAC 2016)

In der Apotheke durchfiihrbar: Schwermetalle, Sulfatasche.

Des Weiteren: IR-Absorptionsspektrum, Verwandte Substanzen (Fliissigchromatographie),
1,10-Dichlordecan (Gaschromatographie), Gehaltsbestimmung (potentiometrisch).
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Cannabisbliiten
(Ph. Eur. 8.2)

Cannabis flos
Flores Cannabis
HanfblUten
MarihuanablUten

Die getrockneten blithenden Triebspitzen weiblicher Pflanzen von Cannabis sativa L.

» Zur Priifung erforderlich:
> Identitdt, eine Menge, die sich pulverisieren lasst.
> Qualititssicherung ca.0,1 g fiir die DC

Identitat

1. Organoleptik
Charakteristischer Geruch nach Cannabis

2. Beschreibung der Ganzdroge
LS

2 §§ b é @

1cm

Die weiblichen Bliten lie-
gen in einer dicht gestauch-
ten Rispe vor oder konnen
mehr oder weniger in ihre
Einzelorgane, d.h. dunkel-
griine Hochbldtter, hell-
griine Stiele und kapuzen-
artige Blatenhallblatter,
Einzelbliten und briunli-
che Griffel mit Narben, zer-
fallen sein. Die Blatter und
Bliitenorgane aufler den
Griffeln und Narben sind
mehr oder weniger dicht
mit gelblich weiflen Haaren
besetzt und durch Driisen-
sekret klebrig.

Abb. 1a: Ganzdroge
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Abb. 1b: Ganzdroge

. Mikroskopie

Ganze oder fragmentierte grofle Driisenhaare
mit mehrreihigem, vielzelligem Stiel und
mehrzelligem Kopfchen, dessen inneren Zel-
len braun gefarbt sein kénnen, kleine Driisen-
haare mit einzelligem Stiel und ein- bis vier-
zelligem Kopfchen, unterschiedlich lange, ein-
zellige Deckhaare mit stark verdickter Zell-
wand und lang ausgezogener Spitze,
manchmal mit Cystolith, alle diese Haartypen
konnen isoliert oder auf Epidermen vorkom-

Abb. 2a: GroBe Drisenhaare mit mehrreihigem Stiel
und mehrzelligem Koépfchen, dessen kleinere innere
Zellen braun gefarbt sein konnen

men. Blattfragmente mit kurzen, breiten, spit-
zen Cystolithenhaaren, die je einen grofien,
traubenformigen Cystolithen enthalten, auf
der Epidermis der Blattoberseite. Blattfrag-
mente mit zahlreichen Calciumoxalatdrusen
und Spiralgefifien im Mesophyll.

Fragmente der braunlichen Griffel und Nar-
ben, dicht mit langen, keulenférmigen Papil-
len besetzt.

Abb. 2b: GroBes Drisenhaar
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Abb. 3a: Blattfragment in Aufsicht mit Ansatzstellen ~ Abb. 3b: Ansatzstelle eines groBen vielzelligen
der groBen, vielzelligen Driisenhaare Drisenhaars

b)

Abb. 4a: Blattfragment im Querschnitt mit kurzen, Abb. 4b: Cystolithenhaar der Blattoberseite im
breiten Cystolithenhaaren auf der Blattoberseite Querschnitt

Abb. 5a: Blattfragment mit kurzen, breiten Cystoli- Abb. 5b: Cystolithenhaare der Blattoberseite in
thenhaaren der Blattoberseite in Aufsicht; die Haare Aufsicht
enthalten groBe, traubenférmige Cystolithen
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Abb. 6: Blattfragment mit langen, einzelligen Deck- ~ Abb. 7a: Blattfragmente mit SpiralgefaBen und Cal-
haaren auf der Blattunterseite in Aufsicht; im basalen  ciumoxalatdrusen im Mesophyll

Bereich der Haare kénnen unregelméBig geformte

Cystolithen enthalten sein. Die breiten Cystolithen-

haare der Blattoberseite scheinen durch.

4. Diinnschichtchromatographie

HPTLC Kieselgel 60 RP-18 F,5,S (2-10 um)

Untersuchungslosung:

» 0,100 g Droge werden 10 min lang mit 5ml Methanol R im
Ultraschallbad extrahiert und filtriert.

» Das Filtrat wird durch ein Membranfilter (0.45um) in ein
Probengefaf3 filtriert.

Referenzlosung: Je 5mg A’-Tetrahydrocannabinol, Cannabi-

diol, Cannabinol, A’-Cannabidiolsiure und Tetrahydrocanna-

binolsdure werden jeweils in 5 ml Methanol gelost.

Aufzutragende Menge: 5 pl, bandférmig 8 mm.

FlieSmittel: Methanol, Wasser, Essigsdure 100% (Eisessig)

(70:15:15 V/V/V).

Laufhohe: 6 cm.

Laufzeit: ca. 45 min.

Trocknen: im Kaltluftstrom.

Detektion: Die Platte wird mit einer Losung von Vanillin-

Schwefelsdure-Reagenz R bespritht und 10min lang bei 100-

105 °C erhitzt. Die Auswertung erfolgt im Tageslicht.

Die Zonenfolge in den Chromatogrammen der Referenzlsun-

gen und der Untersuchungslosung ist aus den nachfolgenden

Angaben ersichtlich. In den Chromatogrammen der Untersu-

chungslésung konnen weitere violette Nebenzonen auftreten.
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Abb. 7b: DC. 1-5) verschiedene Untersuchungslosungen; 6) Referenzlésungen 1-5; 7) Referenzlosung 1:
A9-Tetrahydrocannabinol (A°-THC); 8) Referenzlosung 2: Cannabidiol (CBD); 9) Referenzlésungen 2 +6: CBD +
CBDA,; 10) Referenzlosung 3: Cannabinol (CBN); 11) Referenzlésung 4: Cannabidiolsdure (CBDA); 12) Referenz-
|6sung 5: Ag—Tetrahydrocannabinolséure (A°-THCA).

Einige Untersuchungen zu Qualitatssicherung

1. Reinheit
Fremde Bestanteile: hochstens 2%

2. Weitere Priifungen
In der Apotheke durchfiihrbar: Trocknungsverlust, alternative Dinnschichtchromatographie
(DAC2016-1 Al
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