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METHYLAMINOLAEVULINATI
HYDROCHLORIDUM

Metyloaminolewulinianu chlorowodorek
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DEFINICJA

Metylu 5-amino-4-oksopentanianu chlorowodorek.
Zawartosé: od 97,0% do 102,0% (w przeliczeniu na bezwodng
substancje).

WLASCIWOSCI
Wyglgd: bialy lub jasnozotty proszek, higroskopijny.
Rozpuszczalnosé:  substancja bardzo latwo rozpuszczalna
w wodzie, trudno rozpuszczalna w bezwodnym etanolu, bardzo
trudno rozpuszczalna w heptanie.

TOZSAMOSC

A. Absorpcyjna spektrofotometria w podczerwieni (2.2.24).
Poréwnanie: chlorowodorek metyloaminolewulinianu CSP.

B. Rozpusci¢ 25 mg substancji badanej w 5 mL wody OD. Roz-
twor wykazuje reakcje (a) na chlorki (2.3.1).

BADANIA

Zanieczyszczenie A. Chromatografia cienkowarstwowa (2.2.27).

Roztwor badany. Rozpusci¢ 50,0 mg substancji badanej w wo-
dzie OD i uzupelni¢ takim samym rozpuszczalnikiem do 2,0 mL.

Roztwor porownawczy. Rozpusci¢ 22,0 mg jednowodnego di-
chlorowodorku 1,3-diaminopropan-2-onu OD (zanieczyszczenie
A) w wodzie OD i uzupetni¢ takim samym rozpuszczalnikiem
do 10,0 mL. Uzupelni¢ 1,0 mL roztworu wodg OD do 10,0 mL.

Plytka: ptytka TLC z zelem krzemionkowym OD.

Faza ruchoma: kwas octowy OD, woda OD, aceton OD, buta-
nol OD (10:20:35:35 V/V/V/V).

Naniesienie: 1 pL.

Rozwijanie: na odlegtos¢ 2/3 plytki.

Suszenie: w strumieniu cieplego powietrza.

Detekcja: spryskac¢ roztworem ninhydryny OD3 i ogrzewac 5
min w temp. 105°C.

Wspélczynniki opéznienia: zanieczyszczenie A = ok. 0,03; me-
tyloaminolewulinian = ok. 0,5.

Wartos¢ graniczna:
- zanieczyszczenie A: zadna plama zanieczyszczenia A nie jest

intensywniejsza niz plama na chromatogramie roztworu po-

réwnawczego (0,8%).

Substancje pokrewne. Chromatografia cieczowa (2.2.29).

Wykonac badanie chronigc od Swiatta. Roztwory przechowy-
wac w temp. 2-8°C.

Mieszanina rozpuszczalnikéw: metanol OD, woda OD (10:90
V/V).

Roztwér A. Rozpusci¢ 0,23 g octanu amonowego ODI1 w 950
mL wody OD, doprowadzi¢ kwasem fosforowym OD do pH 2,5
i uzupetni¢ wodg OD do 1000 mL.

Roztwor badany (a). Rozpusci¢ 75,0 mg substancji badanej
w mieszaninie rozpuszczalnikéw i uzupelni¢ mieszaning roz-
puszczalnikéw do 25,0 mL.

Roztwor badany (b). Rozpusci¢ 75,0 mg substancji badanej
w roztworze A i uzupelni¢ roztworem A do 25,0 mL.

Roztwér badany (c). Uzupetni¢ 1,0 mL roztworu badanego (a)
mieszaning rozpuszczalnikéw do 5,0 mL.

Roztwor poréwnawczy (a). Rozpusci¢ 12,0 mg metyloamino-
lewulinianu zanieczyszczenia B CSP w mieszaninie rozpuszczal-
nikéw i uzupelni¢ mieszaning rozpuszczalnikow do 100,0 mL.
Uzupelni¢ 10,0 mL roztworu mieszaning rozpuszczalnikéow do
20,0 mL.

Roztwor poréwnawczy (b). Uzupehié¢ 5,0 mL roztworu po-
réwnawczego (a) mieszaning rozpuszczalnikow do 100,0 mL.

Roztwor porownawczy (c). Rozpusci¢ 12,0 mg metyloaminole-
wulinianu zanieczyszczenia C CSP w 1 mL tetrahydrofuranu OD
i uzupeni¢ roztworem A do 100,0 mL. Uzupelni¢ 5,0 mL roz-
tworu roztworem A do 200,0 mL.

Roztwor poréwnawczy (d). Rozpusci¢ 30,0 mg chlorowodorku
metyloaminolewulinianu CSP w mieszaninie rozpuszczalnikow
i uzupelni¢ mieszaning rozpuszczalnikéw do 50,0 mL.

Roztwor poréwnawczy (e). Rozpusci¢ 50 mg kwasu benzoeso-
wego OD (zanieczyszczenie I) i 50 mg kwasu hipurowego OD (za-
nieczyszczenie H) w roztworze A i uzupelni¢ roztworem A do
100 mL. Uzupelni¢ 1 mL roztworu roztworem A do 10 mL.

Kolumna:

- wymiary: dlugos¢ 0,25 m, $rednica wewnetrzna 4,6 mm;

- faza nieruchoma: zel krzemionkowy do chromatografii odpo-
wiedni dla 100% wodnych faz ruchomych, z grupami oktadecy-
losililowymi, zwigzany na koricu OD (5 pm);

- temperatura: 30°C.

Faza ruchoma:

- faza ruchoma A: rozpusci¢ 0,77 g octanu amonowego ODI
w 950 mL wody do chromatografii OD, doprowadzi¢ lodowa-
tym kwasem octowym OD do pH 5,5 i uzupelni¢ wodg do chro-
matografii OD do 1000 mL;

- faza ruchoma B: metanol OD;

Czas Faza ruchoma A Faza ruchoma B
(min) (% V/V) (% V/V)
0-1 100 0

1-19 100> 10 0->90

Szybkos¢ przeptywu: 1,0 mL/min.

Detekcja: spektrofotometr przy 275 nm.

Dozownik automatyczny: w temp. 5°C.

Wprowadzenie: 30 pL roztwordéw badanych (a) i (b), i roztwo-
réw poréwnawczych (a), (b), (c) i (e).

Identyfikacja zanieczyszczen: do identyfikacji piku zanieczysz-
czenia B uzy¢ chromatogramu roztworu poréwnawczego (a); do
identyfikacji piku zanieczyszczenia C uzy¢ chromatogramu roz-
tworu poréwnawczego (c); do identyfikacji pikow zanieczysz-
czen H i1 uzy¢ chromatogramu roztworu poréwnawczego (e).

Retencja wzgledna w poréwnaniu z metyloaminolewulinia-
nem (czas retencji = ok. 6 min): zanieczyszczenie B = ok. 0,5;
zanieczyszczenie I = ok. 1,8; zanieczyszczenie H = ok. 1,9; zanie-
czyszczenie C = ok. 2,9.

Przydatnos¢ uktadu:

- stosunek sygnatu do szumu: nie mniej niz 10 dla piku gtéwne-

go na chromatogramie roztworu poréwnawczego (b);
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- rozdzielczos¢: nie mniej niz 1,5 pomiedzy pikami zanieczysz-
czen 11 H na chromatogramie roztworu poréwnawczego (e).
Obliczenie procentowych zawartosci:

- dla zanieczyszczenia B, uzy¢ roztworu badanego (a) i stezenia
zanieczyszczenia B w roztworze poréwnawczym (a);

- dla zanieczyszczen innych niz B, uzy¢ roztworu badanego (b)
i stezenia zanieczyszczenia C w roztworze pordwnawczym (c).
Wartosci graniczne:

- zanieczyszczenie B: nie wiecej niz 1,8%;

- zanieczyszczenia indywidualnie nieokreslane: dla kazdego za-
nieczyszczenia, nie wiecej niz 0,10%;

- suma zanieczyszczen (wylgczajgc zanieczyszczenie B): nie wig-
cej niz 0,3%;

- prég wykazywania: 0,05%.

Woda (2.5.12): nie wigcej niz 0,5%; do wykonania badania
uzy¢ 1,00 g substancji badane;j.

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

ZAWARTOSC

Chromatografia cieczowa (2.2.29) jak podano w badaniu sub-
stancji pokrewnych z nastepujaca zmiang.

Wprowadzenie: roztwor badany (c) i roztwor pordwnawczy
(d).

Obliczy¢ procentowa zawartos¢ bezwodnego chlorowodorku
metyloaminolewulinianu (C.H,,CINO;) uwzgledniajac podana
zawarto$¢ chlorowodorku metyloaminolewulinianu CSP.

PRZECHOWYWANIE

W hermetycznym pojemniku w temperaturze od 2°C do 8°C.

ZANIECZYSZCZENIA

Zanieczyszczenia indywidualnie okreslane: A, B.

Inne wykrywalne zanieczyszczenia (nastepujace substancje, je-
zeli s obecne w wystarczajacej ilosci, moga by¢ wykryte w jed-
nym z badan podanych w monografii. Sa ograniczone przez
ogolne kryterium akceptacji dla innych lub nieokreslanych
indywidualnie zanieczyszczen i/lub przez monografi¢ ogdlng
Corpora ad usum pharmaceuticum (2034). Nie jest wiec ko-
nieczne identyfikowanie tych zanieczyszczen w celu wykazania
zgodno$ci substancji. Patrz takze 5.10. Kontrola zanieczyszczen
w substancjach do celow farmaceutycznych): C, D, E, E G, H, 1.
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METHYLCELLULOSUM"
Metyloceluloza

Methylcellulose; Méthylcellulose

[9004-67-5]

DEFINICJA

Celuloza czg$ciowo O-metylowana. Eter metylowy celulozy.
Zawartosé: od 26,0% do 33,0% grup metoksylowych (-OCH;;
m.cz. 31,03) (w przeliczeniu na wysuszong substancje).

¢ WEASCIWOSCI

Wyglgd: bialy, z6ttawobialy lub szarawobiaty proszek lub gra-
nulki, higroskopijne po suszeniu.

Rozpuszczalnosé: substancja praktycznie nierozpuszczalna
w goracej wodzie, w acetonie, w bezwodnym etanolu i w tolu-
enie. Substancja rozpuszcza si¢ w zimnej wodzie tworzac roztwor
koloidalny. ¢

TOZSAMOSC

A. Rozprowadzi¢ réwnomiernie 1,0 g substancji badanej na
powierzchni 100 mL wody OD w zlewce, opukujac delikat-
nie gorng cze$¢ zlewki, jezeli to konieczne, aby utworzy¢ na
powierzchni jednorodng warstwe. Pozostawi¢ 1-2 min: sub-
stancja sproszkowana ulega agregacji na powierzchni.

B. Rozprowadzi¢ réwnomiernie 1,0g substancji badanej
w 100 mL wrzacej wody OD i miesza¢ mieszaning miesza-
dlem magnetycznym z mieszalnikiem dtugo$ci 25 mm: two-

M Monografia ta zostala poddana procesowi harmonizacji wymagan farmakope-
alnych. Patrz rozdziat 5.8. Harmonizacja wymagat farmakopealnych.

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